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ROZPORZADZENIE MINISTRA ZDROWIA"

z dnia 27 kwietnia 2006 r.

w sprawie metod pobierania probek okreslonych srodkéw spozywczych do celéw urzedowej kontroli
poziomow zanieczyszczen oraz przygotowywania probek i wytycznych dla metod analitycznych
stosowanych do oznaczania zawartosci tych zanieczyszczen?

Na podstawie art. 9 ust. 4c ustawy z dnia 11 maja
2001 r. o warunkach zdrowotnych zywnosci i zywienia
{Dz. U.z 2005 r. Nr 31, poz. 265 i Nr 178, poz. 1480) za-
rzadza sig, co nastepuje:

§ 1. Rozporzadzenie okresla:

1) metody pobierania oraz przygotowywania prébek
okreslonych srodkow spozywczych do celdw urze-
dowej kontroli poziomdw zanieczyszczen?d;

2) wytyczne dla metod analitycznych stosowanych
do oznaczania zawartos$ci zanieczyszczen.

§ 2. Metody pobierania prébek wybranych $rod-
kéw spozywczych do celow urzedowej kontroli pozio-
mow otowiu, kadmu, rteci i 3-monochloropropano-
-1,2-diolu (3-MCPD) oraz przygotowywanie prébek

i wytyczne dla metod analitycznych stosowanych do
oznaczania zawartosci tych zanieczyszczen okresla za-
tacznik nr 1 do rozporzadzenia.

§ 3. Metody pobierania probek wybranych srod-
kéw spozywczych do celéw urzedowej kontroli pozio-
mow ochratoksyny A oraz przygotowywanie prébek
i wytyczne dla metod analitycznych stosowanych do
oznaczania zawartosci ochratoksyny A okresla zatacz-
nik nr 2 do rozporzadzenia.

§ 4. Metody pobierania probek wybranych srod-
kéw spozywczych do celéw urzedowej kontroli pozio-
mow aflatoksyn oraz przygotowywanie probek i wy-
tyczne dla metod analitycznych stosowanych do ozna-
czania zawartosci aflatoksyn okres$la zatacznik nr 3 do
rozporzadzenia.

1’ Minister Zdrowia kieruje dziatem administracji rzadowej — zdrowie, na podstawie § 1 ust. 2 rozporzadzenia Prezesa Rady
Ministrow z dnia 31 pazdziernika 2005 r. w sprawie szczegotowego zakresu dziatania Ministra Zdrowia (Dz. U. Nr 220,

poz. 1901).
2 Rozporzadzenie wdraza postanowienia:
1) w zataczniku nr 1 do rozporzadzenia:

a) dyrektywy Komisji 2001/22/WE z dnia 8 marca 2001 r. ustanawiajacej metody pobierania probek i metody analiz do
celow urzedowej kontroli poziomow ofowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD w s$rodkach spozyweczych {Dz. Urz. WE L 77
z 16.03.2001, str. 14; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 13, t. 26, str. 201),

b} dyrektywy Komisji nr 2005/4/WE z dnia 19 stycznia 2005 r. zmieniajacej dyrektywe 2001/22/WE ustanawiajaca
metody pobierania probek i metody analiz do celéw urzedowej kontroli poziomow otowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD
w srodkach spozywczych (Dz. Urz. UE L 19 z 21.01.2005, str. 50);

2) w zataczniku nr 2 do rozporzadzenia:

a) dyrektywy Komisji 2002/26/WE z dnia 13 marca 2002 r. ustanawiajacej metody pobierania prébek i metody analiz do
celow urzegdowej kontroli poziomow ochratoksyny A w srodkach spozywczych {Dz. Urz. WE L 75 z 16.03.2002, str. 38,
z pozn. zm.; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 13, t. 29, str. 280),

b) dyrektywy Komisji 2004/43/WE z dnia 13 kwietnia 2004 r. zmieniajacej dyrektywe 98/53/WE i dyrektywe 2002/26/WE
w odniesieniu do metod pobierania probek i metod analiz do celow urzedowej kontroli poziomow aflatoksyny
i ochratoksyny A w 2ywnosci dla niemowlat i matych dzieci (Dz. Urz. UE L 113 z 20.04.2004, str. 14; Dz. Urz. UE

Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 8, str. 311},

c) dyrektywy Komisji 2005/5/WE z dnia 26 stycznia 2005 r. zmieniajacej dyrektywe 2002/26/WE w odniesieniu do metod
pobierania probek i metody analiz do celow urzedowej kontroli poziomow ochratoksyny A w srodkach spozywczych

(Dz. Urz. UE L 27 z 29.01.2005, str. 38);
3) w zataczniku nr 3 do rozporzadzenia:

a) dyrektywy Komisji 98/53/WE z dnia 16 lipca 1998 r. ustanawiajgcej metody pobierania prébek oraz metody analiz do
celow urzedowej kontroli poziomoéw niektorych substancji zanieczyszezajacych w srodkach spozywezych (Dz. Urz.
WE L 201z 17.07.1998, str. 93, z pdzn. zm.; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 4, str. 50),

b) dyrektywy Komisji 2002/27/WE z dnia 13 marca 2002 r. zmieniajgcej dyrektywe 98/53/EC ustanawiajaca metody

pobierania probek oraz metody analiz do celow urzedowej

kontroli poziomow niektorych substancji

zanieczyszczajacych w $rodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 75 7 16.03.2002, str. 44; Dz. Urz. UE Polskie wydanie

specjalne, rozdz. 3, t. 35, str. 304),

¢) dyrektywy Komisji 2003/121/WE z dnia 15 grudnia 2003 r. zmieniajacej dyrektywe 98/53/EC ustanawiajaca metody

pobierania probek oraz metody analiz do celow urzedowej

kontroli poziomow niektorych substancji

zanieczyszczajgcych w srodkach spozywczych (Dz. Urz. UE L 332 z 19.12.2003, str. 38; Dz. Urz. UE Polskie wydanie

specjalne, rozdz. 15, t. 7, str. 682),

d} dyrektywy Komisji 2004/43/WE z dnia 13 kwietnia 2004 r. zmieniajacej dyrektywe 98/53/WE i dyrektywe 2002/26/\WE
w odniesieniu do metod pobierania probek i metod analiz do celéw urzedowej kontroli poziomow aflatoksyny
i ochratoksyny A w zywnosci dla niemowlat i matych dzieci (Dz. Urz. UE L 113 z 20.04.2004, str. 14; Dz. Urz. UE

Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 8, str. 311);

4) w zatgczniku nr 4 do rozporzadzenia — dyrektywy Komisji 2003/78/WE z dnia 11 sierpnia 2003 r. ustanawiajacej metody
pobierania probek i metody analizy do celow urzedowej kontroli poziomow patuliny w $rodkach spozywezych (Dz. Urz.
UE L 203 z 12.08.2003, str. 40; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 13, t. 31, str. 402);
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§ 5, Metody pobierania prébek wybranych s$rod-
kow spozywczych do celéw urzedowej kontroli pozio-
mow patuliny oraz przygotowywanie prébek i wytycz-
ne dla metod analitycznych stosowanych do oznacza-
nia zawartosci patuliny okresla zatagcznik nr 4 do roz-
porzadzenia.

8 6. Metody pobierania prébek oraz kryteria wybo-

oznaczania zawartosci benzolalpirenu okresla zatgcz-
nik nr 6 do rozporzadzenia.

§ 8. Metody pobierania probek wybranych srod-
kéw spozywczych do celdow urzedowej kontroli pozio-
mow toksyn Fusarium (deoksyniwalenol, zearalenon,
fumonizyny B, i B, i toksyny T-2 i HT-2) oraz przygoto-
wywanie probek i kryteria dla metod analizy stosowa-

nych do oznaczania zawartosci toksyn Fusarium okre-

ru metod analitycznych stosowanych w urzedowej ] S
$la zatacznik nr 7 do rozporzadzenia.

kontroli zawartosci cyny w s$rodkach spozywczych
w opakowaniach metalowych okresla zatgcznik nr 5

do rozporzadzenia. 8 9. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywie

14 dni od dnia ogloszenia, z wyjgtkiem 8 8, ktory

§ 7. Metody pobierania prébek wybranych érod- Wchodzi w zycie z dniem 1 lipca 2006 .

kéw spozywczych do celdw urzedowej kontroli pozio-
mow benzola]pirenu oraz przygotowywanie prébek

i wytyczne dla metod analitycznych stosowanych do Minister Zdrowia: Z. Religa

5) w zatgczniku nr 5 do rozporzgdzenia — dyrektywy Komisji 2004/16/WE z dnia 12 lutego 2004 r. ustanawiajacej metody
pobierania prébek i metody analizy do celdw urzedowej kontroli poziomdw cyny w zywnosci konserwowanej (Dz. Urz.
UE L 42 7z 13.02.2004, str. 16; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjaine, rozdz. 13, t. 33, str. 82);

6) w zataczniku nr 6 do rozporzadzenia — dyrektywy Komisji 2005/10/WE z dnia 4 lutego 2005 r. ustanawiajacej metody
pobierania probek i metody analizy do celdw urzedowej kontroli poziomow benzolalpirenu w srodkach spozywczych
(Dz. Urz. UE L 34 z 08.02.2005, str. 15);

7) w zatagczniku nr 7 do rozporzadzenia — dyrektywy Komisji 2005/38/WE z dnia 6 czerwca 2005 r. ustanawiajacej metody
pobierania probek i metody analizy do celéw urzedowej kontroli poziomow toksyn Fusarium w $rodkach spozywczych
{Dz. Urz. UE L 143 z 07.06.2005, str. 18).

3) Najwyzsze dopuszczalne poziomy zanieczyszczen otowiem, kadmem, rtecia, cyna, 3-monochloropropano-1,2-diotem

(3-MCPD), azotanami i azotynami, benzola]pirenem, histaming, mikotoksynami: ochratoksyng A, aflatoksynamu i patuling

oraz toksynami Fusarium (deoksyniwalenol, zearalenon, fumonizyny B, i B, i toksyna T-2 i HT-2) w zywnosm sktadnikach

zywnosci, dozwolonych substancjach dodatkowych, substancjach pomagajacych w przetwarzaniu zywnosci i w napojach
alkoholowych, przeznaczonych do obrotu lub do produkcji innych srodkow spozywczych okreslajg rozporzadzenia

Komisji (WE):

1) nr 466/2001 z dnia 8 marca 2001 r. ustalajace najwyzsze dopuszczalne poziomy niektérych zanieczyszczen w $rodkach
spozywczych (Dz. Urz. WE L 77 2 16.03.2001, str. 1; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 6, str. 64), zwane
dalej ,rozporzadzeniem nr 466/2001";

2) nr 221/2002 z dnia 6 lutego 2002 r. zmieniajgce rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 ustalajace najwyzsze dopuszczalne
poziomy dla niektorych zanieczyszczeh w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 37 z 07.02.2002, str. 4; Dz. Urz. UE
Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 6, str. 487);

3) nr 257/2002 z dnia 12 lutego 2002 r. zmieniajace rozporzadzenie (WE) nr 194/97 ustalajgce najwyzisze dopuszczalne
poziomy dla niektérych zanieczyszczen w srodkach spozywczych oraz rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 ustalajace
najwyzsze dopuszczalne poziomy dla niektdérych zaneczyszczen w srodkach spozywcezych (Dz. Urz. WE L 41
Z 13.02.2002, str. 12; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 6, str. 490) — w odniesieniu do aflatoksyn;

4) nr 472/2002 z dnia 12 marca 2002 r. zmieniajgce rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 ustalajgce najwyzsze dopuszczalne
poziomy dla niektérych zanieczyszczeh w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 75 z 16.03.2002, str. 18; Dz. Urz. UE
Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 13, str. 9) — w odniesieniu do ochratoksyny A;

B) nr 563/2002 z dnia 2 kwietnia 2002 r. zmieniajace rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 ustalajgce najwyzsze dopuszczaine
poziomy dla niektdrych zanieczyszczen w $rodkach spozywezych (Dz. Urz. WE L 86 z 03.04.2002, str. 5; Dz. Urz. UE
Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 7, str. 25);

6) nr 1425/2003 z dnia 11 sierpnia 2003 r. zmieniajgce rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 w odniesieniu do patuliny
{Dz. Urz. UE L 203 7 12.08.2003, str. 1; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 7, str. 511);

7) nr 2174/2003 z dnia 12 grudnia 2003 r. zmieniajace rozporzgdzenie (WE) nr 466/2001 w odniesieniu do aflatoksyn
(Dz. Urz. UE L 326 z 13.12.2003, str. 12; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 7, str. 678);

8) nr 242/2004 z dnia 12 lutego 2004 r. zmieniajgce rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 w odniesieniu do cyny
nieorganicznej w zywnosci (Dz. Urz. WE L 42 z 13.02.2004, str. 3);

9) nr 455/2004 z dnia 11 marca 2004 r. zmieniajace rozporzadzenie 466/2001/WE w odniesieniu do patuliny (Dz. Urz. WE
L 74 2 12.03.2004, str. 11; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjaine, rozdz. 15, t. 8, str. 213);

10) nr 683/2004 z dnia 13 kwietnia 2004 r. zmieniajace rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 w zakresie dotyczacym aflatoksyn
i ochratoksyny A w zywnosci dla niemowlat i matych dzieci (Dz. Urz. WE L 106 z 15.04.2004, str. 3; Dz. Urz. UE Polskie
wydanie specjalne, rozdz. 15, t. 8, str. 306);

11) nr 78/2005 z dnia 19 stycznia 2005 r. zmieniajgce rozporzadzenie (WE) nr 456/2001 w zakresie metali ciezkich (Dz. Urz.
UE L 16 z 20.01.2005, str. 43);

12) nr 208/2005 z dnia 4 lutego 2005 r. zmieniajace rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 w odniesieniu do
wielopierscieniowych weglowodoréw aromatycznych ([Jz. Urz. UE L 34 z 18.02.2005, str. 3);

13) nr 856/2005 z dnia 6 czerwca 2005 r. zmieniajace rozpor:zgdzenie (WE) nr 436/2001 w odniesieniu do toksyn Fusarium
(Dz. Urz. UE L 143 z 07.06.2005, str. 3);

14) nr 1822/2005 z dnia 8 listopada 2005 r. zmieniajace rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 w odniesieniu do azotandw
w niektorych warzywach (Dz. Urz. UE L 293 z 09.11.200%), str. 11).

Niniejsze rozporzadzenie byto poprzedzone rozporzadzeniem Ministra Zdrowia z dnia 30 kwietnia 2004 r. w sprawie mak-

symalnych poziomow zanieczyszczen chemicznych i biologicznych, ktdre mogg znajdowac sie w zywnosci, sktadnikach

zywnosci, dozwolonych substancjach dodatkowych, substz ncjach pomagajacych w przetwarzaniu albo na powierzchni
zywnosci (Dz. U Nr 120, poz. 1257 oraz z 2005 r. Nr 2, poz. 9), ktére traci moc 2 dniem wejsécia w zycie niniejszego rozpo-
rzadzenia na podstawie art. 6 ustawy z dnia 28 lipca 2005 r o zmianie ustawy o warunkach zdrowotnych zywnosci i zy-

wienia oraz niektorych innych ustaw (Dz. U. Nr 178, poz. 1480).

4
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Zataczniki do rozporzadzenia Ministra Zdrowia
z dma 27 kwietnia 2006 r (poz 591)

Zatacznik nr 1

METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ

KONTROLI POZIOMOW OtOWIU, KADMU, RTECI | 3-MONOCHLOROPROPANO-1,2-DIOLU (3-MCPD)

ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH
DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI TYCH ZANIECZYSZCZEN

. METODY POBIERANIA PROBEK SRODKOW SPO-
ZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ KONTROLI
POZIOMOW OLOWIU, KADMU, RTECI | 3-MCPD

1. Cel i zakres

Probki przeznaczone do urzedowej kontroli zawar-

tosci otowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD w srodkach spo-
zywczych powinny byé pobierane zgodnie z opisany-
mi ponizej zasadami. Otrzymane w ten sposob prébki
zbiorcze uwaza sie za reprezentatywne dla partii lub
czesci partii, z ktorych zostaly pobrane. Ocena zgod-
nosci partii z przyjetymi w rozporzadzeniu nr 466/2001
maksymalnymi dopuszczalnymi poziomami powinna
by¢ dokonana przez porownanie z wynikami uzyska-
nymi dla zbadanej prébki..
2. Definicje
Partia: mozliwa do zidentyfikowania
ilos¢ érodka spozywczego,
dostarczona w jednym termi-
nie, dla ktorej urzedowo
stwierdzono, ze posiada te sa-
me wspolne cechy, jak: po-
chodzenie, odmiana, rodzaj
opakowania, jednostka paku-
jaca, dostawca i oznakowa-
nie. Dla ryb poréwnywalna
musi byé takze ich wielkosé.

czesé duzej partii wskazana
w celu zastosowania metody
pobierania prébek na tej wy-
dzielonej czesci. Kazda czeséé
partii musi by¢ fizycznie wy-
odrgbniona i mozliwa do zi-
dentyfikowania.

Podpartia:

ilos¢ wyrobu lub materiatuy,
stanowigca spdjng catosé
i pobierana jednorazowo
z jednego miejsca w celu
utworzenia czesci probki.

Jednostka losowania:

Uwagi:

1. Jednostka losowania moze sktadaé sie z wiecej niz
jednej jednostki poddawanej badaniu, np. paczka
ciastek, ale rezultatem jej badania jest jeden wynik.

2. Jednostka losowania moze byé¢ pojedyncza jed-
nostka wyrobu, para lub zbidr jednostek lub moze
to byé okreslona ilo$¢ materiatfu, jak okres$lona diu-
gosc objetosc masa. Jednostka losowania nie mu-
si pokrywa¢ sie z jednostkg handlows, dostawcza,
produkcyjng lub wysytkowa.

iloé¢ materiatu pobrana z jed-
nego miejsca partii lub czesci
partii.

prébka otrzymana przez po-
faczenie wszystkich prébek
pierwotnych pobranych z par-
tii lub czesci partii.

prébka przeznaczona do ba-
dania laboratoryjnego.

Prébka pierwotna:

Probka zbiorcza:

Prébka laboratoryjna:

3. Postanowienia ogdlne

3.1. Personel
Probki powinny byé pobierane przez upowaz-
niony i wykwalifikowany personel.

Materiat
Z kazdej partii podlegajacej badaniu nalezy po-
bra¢ odrebne prébki.

3.2

3.3. Wymagane srodki ostroznosci

W trakcie pobierania préobek i przygotowywa-
nia probek laboratoryjnych nalezy podjaé¢ $rod-
ki ostroznosci zapobiegajgce wszelkim zmia-
nom, ktére mogg mie¢ wplyw na zawartosé
ofowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD, niekorzystnie
oddziatywaé na wynik oznaczenia analityczne-
go iub spowodowac, ze prébki zbiorcze nie be-
da reprezentatywne.

3.4. Probki pierwotne

W miare mozliwosci prébki pierwotne powinny
byé pobierane z réznych miejsc partii lub czesci
partii. Odstepstwo od tej zasady nalezy odno-
towac w protokole, o ktérym mowa w pkt 3.8.

3.5. Przygotowanie probki zbiorczej

Prébka zbiorcza powstaje przez potaczenie
i doktadne wymieszanie wszystkich probek
pierwotnych. Masa takiej probki powinna wy-
nosi¢ co najmniej 1 kg, chyba ze nie jest to uza-
sadnione ze wzgledow praktycznych, np. gdy
prébki pobierano z jednego opakowania.

3.6. Dzielenie prébki zbiorczej na prébki la-
boratoryjne w celu sprawdzenia zgod-
nosci z przepisami, na potrzeby obrotu
handlowego i arbitrazu

Prébki laboratoryjne pobrane w celu sprawdze-
nia zgodnosci z przepisami, na potrzeby obrotu
handlowego i arbitrazu wyodrebnia sie z ujed-
norodnionej probki zbiorczej, jezeli nie koliduje
to z przepisami panstw czionkowskich Unii Eu-
ropejskiej w zakresie pobierania probek. Wiel-
kos¢ probek laboratoryjnych pobranych w ce-
lu sprawdzenia zgodnosci z przepisami musi
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3.7.

3.8.

umozliwia¢ przynajmniej dwukrotne wykona-
nie analizy.

Pakowanie i transport probek zbior-
czych i laboratoryjnych

Kazdg prébke zbiorcza lub laboratoryjng nalezy
umiesci¢ w czystym pojemniku wykonanym
z chemicznie obojetnego materiatu, zapewnia-
jacym odpowiednig ochrone przed zanieczysz-
czeniem, zabezpieczajgcym przed utrata anali-
zowanych sktadnikéw poprzez adsorpcje na
wewnetrznej sciance pojemnika oraz przed
uszkodzeniem w czasie transportu. Nalezy pod-
jac wszelkie niezbedne $rodki ostroznosci w ce-
lu uniknigcia zmian w sktadzie probek zbior-
czych i laboratoryjnych, jakie moglyby wysta-
pi¢ podczas transportu lub przechowywania.

Pieczetowanie i etykietowanie probek
zbiorczych i laboratoryjnych

Kazda probke przeznaczong do urzedowej kon-
troli zamyka sie i pieczetuje w miejscu pobra-
nia prébek oraz etykietuje w sposob umozli-
wiajacy jej identyfikacje zgodnie z obowiazuja-
cymi regutami. Dla kazdej pobrane) prébki spo-
rzadza sig protokoét umozliwiajacy jednoznacz-
na identyfikacje kazdej partii, w ktdrym podaje
sie date oraz miejsce pobrania prébek wraz ze
wszystkimi informacjami istotnymi dla wyko-
nania analizy.

Uwaga: Informacje na etykiecie powinny by¢
zapisane w sposob trwaty.

4. Plany pobierania probek

Optymalnie pobieranie prébek powinno odbywaé
sie w punkcie, w ktérym produkt jest wprowadzany do
taincucha zywieniowego i mozliwa jest juz identyfikacja
poszczegolnych partii. Nalezy stosowac takg metode
pobierania probek, ktéra gwarantuje, ze probka zbior-
cza jest reprezentatywna dla kontrolowanej partii.

4.1. Liczba probek pierwotnych

W przypadku s$rodkéw ciektych, dla ktérych
mozna zatozy¢ rownomierny rozktad zanie-
czyszczenia w partii, wystarczy pobrac z danej
partii jedna probke pierwotna, ktéra stanowi
prébke zbhiorcza. Nalezy podaé¢ odnosnik do nu-
meru partii. Produkty ciekie zawierajace hydro-
lizowane biatko roslinne (HVP) lub ptynny sos
sojowy nalezy przed pobraniem prébki pier-
wotnej mocno wstrzasnagé lub ujednorodnié
w inny odpowiedni sposdb.

Uwaga: O ile nie ustalono inaczej, wszystkie

srodki spozywcze ciekte z osadem, nie-
jednorodne, nalezy przed pobraniem
probek starannie wymieszac.
W przypadku innych srodkéw spozyw-
czych minimalna liczba prébek pier-
wotnych, ktére nalezy pobracé z danej
partii, powinna by¢ zgodna z tabelg 1.
Probki pierwotne powinny mie¢ zblizo-
ng mase. Odstepstwo od tej procedury
nalezy odnotowac¢ w protokole, o kt6-
rym mowa w pkt 3.8.

Tabela 1

Minimalna liczba prébek pierwotnych, jakie nalezy pobraé z partii

Masa partii (kg) Minimalna liczba prébek pierwotnych, ktore nalezy pobraé
< 50 3
od 50 do 500 5
> 500 10

W przypadku partii sktadajacych sie z pojedynczych opakowan liczbe opakowan, ktére maja by¢ pobrane w ce-
lu utworzenia probki zbiorczej, podano w tabeli 2.

Tabela 2

Liczba opakowan (probek pierwotnych), ktére nalezy pobraé¢ w celu utworzenia probki zbiorczej w przypadku,
gdy partia sktada sie z pojedynczych opakowan

iub jednostek w partii

Liczba opakowan

Liczba opakowan lub jednostek losowania, ktére nalezy pobraé

od 1do 25 1 opakowanie lub jednostka losowania
od 26 do 100 okoto 5 %, co najmniej 2 opakowania lub jednostki losowania
> 100 okoto 5 %, nie wi¢cej niz 10 opakowan lub jednostek losowania

Uwaga: W przypadku opakowan o matej masie nale:y pobraé¢ odpowiednio wigkszg ich liczbe, tak aby ma-
sa probki zbiorczej byta wystarczajaca do wykonania badan.
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4.2. Pobieranie probek z obrotu

Pobieranie probek srodkéw spozywcezych znaj-
dujgcych sie w obrocie powinno by¢ zgodne,
o ile to mozliwe, z powyzszymi zasadami. Jeze-
li nie jest to mozliwe, moga zostaé zastosowa-
ne inne obowigzujace procedury pobierania
prébek z obrotu handiowego, pod warunkiem
ze zapewniaja one reprezentatywnos¢ probek
dla badanej partii.

5. Zgodnosé partii lub czesci partii ze specyfikacja

Laboratorium kontrolne bada préobke laboratoryj-
ng pobrana w celu sprawdzenia zgodnosci z przepisa-
mi rozporzadzenia nr 466/2001, przeprowadzajac co
najmniej dwie niezalezne analizy i obliczajac srednig
z uzyskanych wynikéw.

Partia zostaje przyjeta, jezeli Srednia wartosé uzy-
skanych wynikow nie przekracza odpowiedniego mak-
symalnego dopuszczalnego poziomu okreslonego
w rozporzadzeniu nr 466/2001, przy uwzglednieniu
rozszerzonej niepewnosci pomiaru oraz korekty o war-
tosé¢ odzysku, o ktérym mowa w ,Raporcie Komisji
Europejskiej na temat zaleznosci pomiedzy wynikami
analitycznymi, niepewnoscig pomiaru, wspolczynni-
kami odzysku oraz ustaleniami w ustawodawstwie
Unii Europejskiej w dziedzinie zywnosci”!, zwanym
dalej ,raportem”.

Partia zostaje odrzucona, jezeli nie ma watpliwo-
$ci, ze $rednia wartos¢ uzyskanych wynikéw przekra-
cza odpowiedni maksymalny dopuszczalny poziom
zanieczyszczenia, z uwzglednieniem rozszerzonej nie-
pewnosci pomiaru oraz korekty o wartos¢ odzysku.
Niniejsze zasady interpretacji maja zastosowanie do
wynikéw analitycznych uzyskanych dla prébek pobra-
nych w ramach urzedowej kontroli.

Il. PRZYGOTOWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA
METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI OLOwWIU, KADMU,
RTECI | 3-MCPD

1. Wprowadzenie

Podstawowym wymaganiem jest uzyskanie repre-
zentatywnej i jednorodnej probki laboratoryjnej bez
wprowadzenia wtornych zanieczyszczen.

2. Przygotowanie probek

Istnieje wiele zadowalajgcych specjalnych proce-
dur przygotowania probek, ktére mozna stosowaé
w odniesieniu do $rodkéw spozywczych.

Za zadowalajace uznano procedury opisane
w normie PN-EN 13804:2003 Artykuty zywnosciowe.
Oznaczanie pierwiastkéw sladowych. Kryteria spraw-

1 Raport Komisji Europejskiej na temat zaleznosci pomie-
dzy wynikami analitycznymi, niepewnoscia pomiaru,
wspotczynnikami odzysku oraz ustaleniami w ustawo-
dawstwie Unii Europejskiej w dziedzinie zywnosci (2004);
Wydawnictwa Metodyczne Panstwowego Zakladu Higie-
ny, Warszawa, 2005.

nosci, zasady ogdlne i przygotowywanie probek, ale
inne moga byé rownie odpowiednie.

Podczas przygotowania préobek nalezy zwréci¢ uwage
na nastepujace kwestie:

1) w przypadku warzyw bada sie wytacznie czeéé ja-
dalng;

2) dla matzy, skorupiakow i matych ryb, jezeli sa spo-
zywane w calosci, w analizowanym materiale na-
lezy uwzglednic¢ trzewia.

3. Metody analiz stosowane przez laboratorium i wy-
magania dotyczace ich kontroli w laboratorium

3.1. Definicje

Ponizej podano szereg najczesciej uzywanych

definicji, ktére powinno stosowaé laborato-

rium:

r — powtarzalnos$é; wartosé, kto-
rej z prawdopodobienistwem
95 % nie przekracza wartosé
bezwzgledna rdznicy miedzy
dwoma pojedynczymi wyni-
kami badania otrzymanymi
w spetnionych warunkach
powtarzainosci (tj. ta sama
prébka, ta sama metoda, to
samo laboratorium, ten sam
wykonawca, przy uzyciu tego
samego wyposazenia, w krot-
kich odstepach czasu)
r=28xs;

s — odchylenie standardowe, ob-
liczane na podstawie wyni-
kéw badania otrzymanych
w spetnionych warunkach
powtarzalnosci;

— wzgledne odchylenie standar-
dowe powtarzalnosci, obliczo-
ne na podstawie wynikow
otrzymanych w warunkach po-
wtarzalnosci  [(s/x) x 100],
gdzie X jest érednig z wynikow
uzyskanych przez wszystkie la-
boratoria dla wszystkich pro-
bek;

R — odtwarzalnosé; wartosé, kté-

rej z prawdopodobieristwem
95 % nie przekracza wartosé
bezwzgledna roinicy miedzy
dwoma pojedynczymi wyni-
kami badania otrzymanymi
w spefnionych warunkach
odtwarzalnosci (tj. dla iden-
tycznego materiatu, tg sama
metoda, otrzymane w réz-
nych laboratoriach, przez réz-
nych wykonawcow, przy uzy-
ciu roznego wyposazenia,
w dtuzszym przedziale czasu),
R=28xsg;

oy — odchylenie standardowe, ob-

liczane na podstawie wyni-

kéw badania uzyskanych

RSD



Dziennik Ustaw Nr 85 — 3916 — Poz. 591

w spetnionych warunkach
odtwarzalnosci;

Poprawnosc

metody - stopien zgodnosci pomigdzy

RSDg —

HORRAT,  —

HORRAT,  —

Granica
wykrywalnosci—

Granica
oznaczalnosci —

Precyzja —

Specyficznosé —

wzgledne odchylenie stan-
dardowe odtwarzalnosci, obli-
czone na podstawie wynikow
otrzymanych w warunkach
odtwarzalnosci [(sg/x) x 100];
wspofczynnik HORRAT dla
powtarzalnosci; uzyskane
RSD, podzielone przez war-
tos¢ RSD, oszacowana na
podstawie réwnania Horwitza
przy zalozeniu, zer = 0,66 R;

wspoiczynnik HORRAT dla
odtwarzalnosci; uzyskane
RSDg podzielone przez war-
tos¢ RSDy oszacowang na
podstawie rownania Horwitza
[RSDg = 211109 O, gdzie C —
stezenie wyrazone jako bez-
wymiarowy stosunek wago-
wy, np. 1 ppm = 1 x 1076}2;

najmniejsza zmierzona zawar-
tos¢ oznaczanego skiadnika
probki, na podstawie ktorej
mozna wnioskowaé o obec-
nosci takiego sktadnika z wy-
starczajgcg pewnoscig staty-
styczna. Granica wykrywalno-
$ci liczbowo odpowiada war-
tosci trzech odchylen standar-
dowych $redniej z serii ozna-
czed probki slepej (n > 20);

najmniejsza zawartos¢ ozna-
czanego sktadnika probki,
ktéra moze by¢ oznaczona
ilosciowo z wystarczajaca
pewnoscig statystyczna. Jesli
doktadnos¢ i precyzja sg state
w zakresie stezen zblizonych
do granicy wykrywalnosci,
granica oznaczalnosci liczbo-
wo odpowiada wartosci sze-
$ciu odchylen standardowych
$redniej z serii oznaczen
prébki slepej {(n > 20);

stopien zgodnosci pomiedzy
niezaleznymi wynikami bada-
nia otrzymanymi w okreslo-
nych warunkach;

zdolnos¢ metody do doktad-
nego i specyficznego ozna-
czania danego  skiadnika
w obecnosci innych sktadni-
kow probki w ustalonych wa-
runkach badania;

20 W. Horwitz ,,Ocena metod analitycznych dla celow uregu-
lowan dotyczacych zywnosci i lekow”, Anal. Chem , 1982,

54, 67A—T76A.

wartoscia sredniag otrzymang
na podstawie duzej serii wy-
nikéw badania i przyjeta war-
toscig odniesienia.

3.2.Wymagania ogéine
1. Metody analizy powinny byé sprawdzone

w zakresie nastepujgcych kryteriow: specy-
ficznos¢, doktadnosc (poprawnosé), precy-
zja (powtarzalnos$cé i odtwarzalnosé), granica
wykrywalnosci, czutos$é¢, praktycznosé, za-
kres stosowania oraz inne kryteria, ktore
moga by¢ wybrane, o ile zajdzie taka potrze-
ba.

Metody analizy stosowane do celéw kontroli
zywnosci muszg by¢ zgodne z wymaganiami
okreslonymi w pkt 1 i 2 zatacznika nr Ili do
rozporzadzenia (WE) nr 882/2004 Parlamentu
Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia
2004 r. w sprawie kontroli urzedowych prze-
prowadzanych w celu sprawdzenia zgodno-
$ci z prawem paszowym i zywnosciowym
oraz regutami dotyczacymi zdrowia zwierzat
i dobrostanu zwierzat (Dz. Urz. UE L 191
2 30.04.2004, str. 1; Dz. Urz. UE Polskie wyda-
nie specjalne, rozdz. 3, t. 45, str. 200).

. Doktadne wartosci precyzji powinny by¢ uzy-

skane w miedzylaboratoryjnych badaniach
poréwnawczych  prowadzonych zgodnie
z miedzynarodowym ujednoliconym proto-
kotem dila badan biegtosci laboratoriow
analitycznych opracowanym przez Miedzy-
narodowag  Organizacje Normalizacyjnag
ISO/IUPAC/ACAC. Wartosci powtarzalnosci
i odtwarzalnosci nalezy wyraza¢ w formie
ogolinie przyjetej (np. jako przedziat ufnosci
wyznaczony z prawdopodobienstwem 95 %).

Do oznaczania zawartosci ofowiu w winie na-
lezy stosowac metode podanag w rozdziale 35
zatagcznika do rozporzadzenia Komisji (EWG)
nr 2676/90 z dnia 17 wrzesnia 1990 r. okresla-
jacego wspodlnotowe metody analizy wina
(Dz. Urz. WE L 272 z 03.10.1990, str. 1;
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 10, str. 192). '

3.3. Wymagania szczegotowe
3.3.1. Analiza otowiu, kadmu i rteci

Nie podano okreslonych metod oznacza-
nia zawartosci ofowiu, kadmu i rteci. La-
boratoria powinny stosowa¢ metody
zwalidowane, jesli to mozliwe, z proce-
sem walidacji opartym na analizie cer-
tyfikowanego materiatu  odniesienia
w miegdzylaboratoryjnych badaniach po-
rownawczych.

Laboratoria powinny stosowac metody
spetniajace kryteria wyboru podane w ta-
be'i 3.
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Tabela 3

Kryteria wyboru dotyczace metod analiz otowiu, kadmu i rteci

Parametr charakterystyki

Wartosé/uwagi

Zakres stosowania

Srodki spozywcze wymienione w rozporzadzeniu nr 466/2001

Granica wykrywalnosci

Nie wigcej niz jedna dziesigta dopuszczalnej wartosci okreslonej w rozporzadze-
niu nr 466/2001, chyba ze wartos¢ dopuszczalna dla ofowiu wynosi ponizej
0,1 mg/kg. W tym przypadku — nie wiecej niz jedna piagta wartosci dopuszczalnej

Granica oznaczalnosci

Nie wiecej niz jedna piata dopuszczalnej wartosci okreslonej w rozporzadzeniu
nr 466/2001, chyba ze warto$¢ dopuszczalna dla otowiu wynosi ponizej
0,1 mg/kg. W tym przypadku — nie wiecej niz dwie piate wartosci dopuszczainej

Precyzja

Wartoséci HORRAT lub HORRAT,, uzyskane w miedzylaboratoryjnych badaniach
poréwnawczych w celu walidacji, powinny by¢ ponizej 1,6

Odzysk w %

80—120 (jak okreslono w miedzylaboratoryjnych badaniach poréwnawczych)

Specyficznosé

Metoda wolna od interferencji matrycy lub interferencji spektrainych

3.3.2. Analiza 3-MCPD

materiatu odniesienia w miedzylaborato-
ryjnych badaniach poréwnawczych.

Nie podano okreslonych metod oznacza-
nia zawartosci 3-MCPD. Laboratoria po-
winny stosowaé metody zwalidowane,
jesli to mozliwe, z procesem walidacji
opartym na analizie certyfikowanego

Labaratoria powinny stosowaé metody
speiniajace kryteria wyboru podane
w tabeli 4.

Tabela 4

Kryteria wyboru dotyczace metod analizy 3-MCPD

Parametr charakterystyki

Zalecana wartosé Steienie

Préby Slepe

ponizej granicy
wykrywalnosci

Odzysk

75—110 % w catym zakresie stezen

Granica oznaczalnosci

10 (lub mniej) pgrkg
suchej masy

slepej

Odchylenie standardowe sygnatu dla proby

ponizej 4 ug/kg —

Wewnatrzlaboratoryjne
oszacowanie precyzji —
odchylenie standardowe
pomiaréw powtarzanych
przy réznych stezeniach

< 4 pg/kg 20 pg/kg
< 6 pgrkg 30 pgrkg
i i
< 8 pg/kg ug/kg
< 15 pg/kg 100 pg/kg

3.3.3. Kryteria sprawnosci — niepewnos$¢ me-

niepewnosé pomiaru. Metoda stosowa-

tody jako kryterium jej wyboru

Do oceny przydatnosci danej metody
analitycznej do zastosowania w laborato-
rium moze by¢ rowniez wykorzystana

na w laboratorium powinna umozliwié
otrzymywanie wynikéw mieszczacych sig
w zakresie maksymalnej niepewnosci
standardowe;j.
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Maksymalna niepewnosé¢ standardows
oblicza sig wedtug nastepujgcego wzoru:

Uf=VI(LOD / 2)? + («C)?]

3.4,

gdzie:

W — maksymalna niepewnos$é stan-
dardowa,

LOD — granica wykrywalnosci metody,

C — stezenie badane,

a — wspotczynnik liczbowy zaleiny
od wartosci C; wartoéci o poda-
ne sg w ponizszej tabeli:

C (ug/kg) o
=50 0,2
51—500 0,18
501—1 000 0,15
1 001—10 000 0,12
= 10 000 0,1
Jezeli metoda analityczna zapewnia

otrzymanie wynikéw z niepewnoscia po-
miarow nizsza od maksymalnej niepew-
nosci standardowej, bedzie ona tak samo
odpowiednia jak metoda, ktdra spetnia
kryteria podane w tabelach 3 i 4.

Ocena poprawnosci analitycznej, obliczanie
odzysku oraz przedstawianie wynikow

Jesli jest to mozliwe, poprawnosé analizy oce-
nia sie poprzez wigczenie do serii pomiarow

3.5.

odpowiednich certyfikowanych materiatow od-
niesienia.

Wynik analizy podaje sie w postaci skorygowa-
nej lub nieskorygowanej o warto$¢ odzysku.
Nalezy przedstawi¢ sposdb podawania wyni-
kéw oraz wartos$¢ odzysku. Analityk powinien
braé¢ pod uwage raport.

Wynik analizy powinien by¢ podany w postaci

x = U, gdzie:

x  — wynik analizy,

U — niepewnos$¢ pomiaru (niepewnos¢ roz-
szerzona, przy zastosowaniu wspot-

czynnika rozszerzenia 2, co daje prze-
dziat ufnosci okoto 95 %).

Normy jakosci w laboratorium
Laboratorium musi przestrzega¢ przepiséw
art. 12 rozporzadzenia (WE) nr 882/2004 Parla-
mentu Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia
2004 r. w sprawie kontroli urzedowych prze-
prowadzanych w celu sprawdzenia zgodnosci
Z prawern paszowym i zZywnosciowym oraz re-
gutami dotyczacymi zdrowia zwierzat i dobro-
stanu zwierzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004,
str. 1; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

3.6. Sposob wyrazania wynikow

Wvyniki podaje sig w takich samych jednost-
kach, w jakich wyrazono maksymalne dopusz-
czalne poziomy okreslone w rozporzadzeniu
nr 466/2001.

Zatacznik nr 2

METODY POBIERANIAIPROBEK WYBRANYCH SRCDKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ
KONTROLI POZIOMOW OCHRATOKSYNY A ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE
DLA METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI OCHRATOKSYNY A

. METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH
SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDO-
WEJ KONTROLI POZIOMOW OCHRATOKSYNY A

1. Cel

H

i zakres

Prébki przeznaczone do urzedowej kontroli pozio-
mu ochratoksyny A w srodkach spozywczych powin-
ny by¢ pobierane wedtug nizej podanych zasad. Préh-
ka zbiorcza otrzymana w nizej podany sposéb powin-
na byé w pelni reprezentatywna dla partii. Ocena
zgodnosci z przyjetymi maksymalnymi dopuszczalny-
mi poziomami w rozporzgdzeniu nr 466/2001 powinna
by¢ dokonana przez poréwnanie z wynikami uzyska-
nymi dla zbadanej prébki.

2. Definicje

Partia:

mozliwa do zidentyfikowania
ilos¢ $rodka spozywczego do-
starczonego w jednym czasie,
okreslona urzedowo jako posia-
dajaca te same cechy charaktery-
styczne, takie jak: pochodzenie,

Podpartia:

Prébka pierwotna:

Préobka zbiorcza:

3.1

opakowania,
dostawca

odmiana, rodzaj
jednostka pakujaca,
i oznakowanie.

okreslona czes¢ partii umozliwia-
jacej zastosowanie metody od-
dzielnego pobierania prébek.
Kazda podpartia musi by¢ fizycz-
nie wydzielona i mozliwa do
identyfikacii.

iloé¢ produktu pobrana z po-
jedynczego miejsca partii lub
podpartii.

potaczone wszystkie prébki pier-
wotne pobrane z partii lub pod-
partii.

3. Zasady ogdine

Personel
Pobierariie prébek musi byé dokonane przez
upowazniony personel.
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3.2.

3.3.

3.4,

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

Pobieranie probek

Prébki z kazdej partii musza byé pobierane od-
dzielnie. Zgodnie z podanymi zasadami duze
partie powinny by¢ podzielone na podpartie,
z ktorych probki nalezy pobierac oddzielnie.

Srodki ostroznosci

W czasie pobierania i przygotowania prébek nale-
Zy przedsiewzig¢ wszelkie srodki ostroznosci dla
unikniecia dziatan, ktére moga mie¢ wplyw na za-
warto$é ochratoksyny A lub niekorzystnie oddzia-
tywaé na przebieg analizy badZ spowodowad, ze
probka zbiorcza nie bedzie reprezentatywna.

Probki pierwotne

W miare mozliwosci probki pierwotne powinny
by¢ pobierane z réznych miejsc partii lub pod-
partii, obejmujacych catos¢. Odstgpstwa od tej
zasady powinny by¢ odnotowane w protokole.

Przygotowanie prébki zbiorczej
Prébka zbiorcza powstaje przez potaczenie proé-
bek pierwotnych.

Kontrprébki

Kontrprébki dla celdw potwierdzenia prawidto-
wosci oznaczenia, arbitrazu i jako materiat od-
niesienia powinny by¢ pobrane ze zhomogeni-
zowanej probki.

Opakowanie i transport préobek

Kazda prébka powinna by¢ umieszczona
w czystym, obojetnym chemicznie pojemniku,
odpowiednio zabezpieczajgcym przed zanie-
czyszczeniem i uszkodzeniem podczas trans-
portu. Nalezy zachowaé wszelkie srodki
ostroznosci, aby uniknag¢ jakiejkolwiek zmiany
sktadu probki podczas transportu lub przecho-
wywania.

Plombowanie i oznaczenie probek
Kazda urzgdowo pobrana prébka powinna byé
zaplombowana w miejscu pobrania i oznako-
wana w sposob umozliwiajacy jej identyfikacje,
zgodnie z obowigzujacymi zasadami.

Dane dotyczace kazdej probki musza by¢ prze-
chowywane w celu umozliwienia jednoznacz-
nego zidentyfikowania kazdej partii towaru; po-
winny one zawiera¢ date i miejsce pobrania
wraz ze wszystkimi dodatkowymi informacja-
mi, istotnymi dla wykonania analizy.

4. Zasady szczegotowe

4.1.

4.2

4.3.

Roine rodzaje partii

Srodki spozywcze moga znajdowac sie w obrocie
luzem, w kontenerach lub opakowaniach jed-
nostkowych (torby, worki, opakowania detaliczne
itp.). Zasady pobierania probek moga by¢ zasto-
sowane w przypadku wszystkich form, w jakich
srodki spozywcze sg wprowadzane do obrotu.
Nie naruszajgc zasad podanych w pkt 4.3, 4.4
i 4.5, mozna uzyé nastepujacego wzoru jako
wytycznej dla pobierania probek z partii w opa-
kowaniach jednostkowych {torby, worki, opa-
kowania detaliczne itp.).

Czestotliwosé pobierania probki (SF)

masa partii X masa probki pierwotnej

masa probki zbiorczej x masa
opakowania jednostkowego

SF =

gdzie:

— masa: wyrazona w kg,

— czestotliwos¢ pobierania probek (SF): kazdy
n-ty worek lub torba, z ktérej musi by¢ po-
brana prébka pierwotna (cyfry dziesietne
powinny by¢ zaokraglone do najblizszej licz-
by catkowitej).

Masa probki pierwotnej

Masa probki pierwotnej powinna wynosié oko-
fo 100 g, chyba ze podano inaczej. W przypad-
ku partii w opakowaniach detalicznych masa
prébki jest zalezna od masy opakowania deta-
licznego.

Ogélne zasady pobierania prébek dia
zb6z, suszonych owocdw winogron
i kawy palonej

Tabela 1
Podziat partii na podpartie w zaleznosci od srodka spozywczego i masy partii
Produkt Masa partii (tony) | Masa lub liczba Liczba prébek Masa probki
podpartii pierwotnych zbiorczej (kg)
Zboza i produkty zbozowe = 1500 500 ton 100 10
>300i< 1500 3 podpatrtie 100 10
=50i =300 100 ton 100 10
< 50 3—100t" 1—10
Suszone owoce winogron =15 15—30 ton 100 10
(koryntki, rodzynki i suttanki) <15 — 10—100"") 1—10
Palone ziarna kawy, mielona =15 15—30 ton 100 10
kawa palona i kawa rozpusz- <15 — 10—100¢"") 10
czalna

"} Zaleznie od masy partii — patrz: tabela 2
**} Zaleznie od masy partii — patrz: tabela 3
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4.4. Procedury pobierania préobek dla zboz
i produktow zbozowych (partie = 50 ton)
oraz dla palonych ziaren kawy, mielo-
nej kawy palonej, kawy rozpuszczalnej
i suszonych owocdéw winogron (partie
= 15 ton)

4.4.1. Jezeli podpartie moga byé fizycznie roz-
dzielone, to kazda partia musi zostaé po-
dzielona na podpartie zgodnie z tabelg 1
w pkt 4.3. Biorac pod uwage, ze masa
partii nie zawsze jest doktadng wielokrot-
noscia masy podpartii, masa podpartii
moze rézni¢ sie od podanej w tabeli ma-
sy o maksimum 20 %.

4.4.2. Préobki muszg byé pobierane z kazdej
podpartii oddzielnie.

4.4.3. Liczba préobek pierwotnych wynosi 100.

4.4 4. Masa probki zbiorczej = 10 kg.

4.4.5. Jesli nie jest mozliwe zastosowanie opi-
sanej wyzej metody pobierania probek
z uwagi na konsekwencje handlowe wy-

nikajace z uszkodzenia partii (spowodo-
wanego rodzajem opakowania, srodkami

na alternatywna metoda pobierania pro-
bek, pod warunkiem ze jest mozliwie jak
najbardziej reprezentatywna i zostala
w petni opisana i udokumentowana.

45.Procedury pobierania prébek dla zbéz
i produktow zbozowych (partie < 50 ton)
oraz dla palonych ziaren kawy, mielo-
nej kawy palonej, kawy rozpuszczalnej
i suszonych owocow winogron (partie
< 15 ton)
Dla partii zb6z ponizej 50 ton oraz dla partii pa-
lonych ziaren kawy, mielonej kawy palonej, ka-
wy rozpuszczalnej oraz suszonych owocow wi-
nogron ponizej 15 ton stosuje sie plan pobiera-
nia probek w ilosci 10—100 prébek pierwot-
nych w zaleznosci od masy probki i otrzymuje
sie probke zbiorcza 1—10 kg. Dla bardzo ma-
tych partii (= 0,5 ton) zb6z i produktow zbozo-
wych mozliwe jest pobranie mniejszej liczby
prébek pierwotnych, pod warunkiem ze masa
probki zbiorczej takze i w tym przypadku po-
winna wynosi¢ przynajmniej 1 kg.
Wartosci podane w tabelach 2 i 3 mogg zostaé
wykorzystane do okreslenia liczby probek pier-

transportu itp.), moze zostaé zastosowa- wotnych.
Tabela 2
Liczba prébek pierwotnych w zaleznosci od masy partii zb6z i produktéw zbozowych
Masa partii (tony) Liczba probek pierwotnych
< 0,05 3
>0,05i<0b 5
>05i=s1 10
>1i=<3 20
>3i<10 40
>10i=<20 60
>20i<50 100
Tabela 3

Liczba prébek pierwotnych w zalezno$ct od masy partii palonych ziaren kawy, kawy mielonej palonej,
kawy rozpuszczalnej i suszonych owocow winogron

Masa partii (tony)

Liczba probek pierwotnych

< 0,1 10
>0,1i=<0,2 15
>0,2i=<05 20
>05i<1,0 30
>10i<2,0 40
>2,0i=<5,0 60
>50i=<100 80
>10,0i=< 15,0 100
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4.6.

47.

Pobieranie probek zywnos$ci przezna-

czonej dla niemowlat i matych dzieci

Nalezy stosowaé zasady pobierania probek

zbéz i produktéw zboiowych podane

w pkt 4.5,

Oznacza to, ze liczba probek pierwotnych, w zalez-

nosci od masy partii, wynosi od co najmniej 10 do

nie wigcej niz 100, tak jak podano w tabeli 2:

— masa probki pierwotnej powinna wynosié
okoto 100 gramow. W przypadku partii
w opakowaniach detalicznych masa prébki
pierwotnej zalezy od masy opakowania de-
talicznego,

— masa probki zbiorczej — 1 do 10 kg, wystar-
Czajaco wymieszanej.

Zasady pobierania prébek wina i soku
winogronowego

Masa probki zbiorczej wynosi przynajmniej
1 kg, chyba ze nie jest to mozliwe ze wzgledu
na rodzaj opakowan towaru w partii {np. gdy
prébka sktada sie z jednej butelki).

Minimalna liczbe probek do pobrania z partii
okresla tabela 4. Liczbha prébek jest zalezna od
postaci, w ktdre] dane produkty sg zazwyczaj
wprowadzane do obrotu. W przypadku pro-
duktéw ptynnych przewozonych luzem, dana
partia jest wymieszana tak doktadnie, jak jest
to mozliwe bez uszczerbku dia jakosci danego
produktu, recznie lub mechanicznie bezpo-
$rednio przed pobraniem probek. W tym przy-
padku przyjmuje sie, ze rozmieszczenie ochra-
toksyny A wewnatrz danej partii jest jedno-
rodne.

Z tego wzgledu wystarczy pobraé trzy proébki
pierwotne z partii, by otrzymacé prébke zbior-
czg. Masa prébek pierwotnych, sktadajacych
sie na ogot z butelki lub opakowania zbiorcze-
go, jest podobna.

Masa probki pierwotnej powinna wynosié
przynajmniej 100 gramoéw, tak aby masa prob-
ki zbiorczej wynosita przynajmniej 1 kg. Od-
stepstwo od tej procedury musi by¢ rejestro-
wane zgodnie z zapisem pkt 3.8.

Tabela 4

Minimalna liczba prébek do pobrania z partii

. - . Minimalna liczba probek
Forma wprowadzenia do obrotu Masa partii (w litrach) do pobrania
Luzem (sok winogronowy, wino) 3
Butelki/opakowania sok
winogronowy 50 3
BL_Jtelki/opakowania sok 50 do 500 5
winogronowy
Butelki/opakowania sok
winogronowy > 500 10
Butelki/opakowania wino =50 1
Butelki/opakowania wino 50 do 500 2
Butelki/opakowania wino > 500 3

4.8. Pobieranie probek z obrotu
Pobieranie probek z obrotu nalezy wykona¢,
o ile to mozliwe, zgodnie z zasadami podanymi

2) nie moze by¢é dopuszczona, jesli wyniki badania

powyzej. Jezeli nie jest to mozliwe, mozna za- sku.

stosowac inne, wydajne procedury pobierania

probki zbiorczej przekraczaja wartosci maksymalne
po uwzglednieniu niepewnosci pomiaru oraz odzy-

prébek z obrotu detalicznego, zapewniajac od- Il. PRZYGOTOWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA

powiednig reprezentatywno$¢ dla ocenianej

partii.

5. Dopuszczenie partii lub podpartii

1) moze by¢ dopuszczona, jesli wyniki badania prébki
zbiorczej sg zgodne z przyjetymi tolerancjami, po
uwzglednieniu niepewnosci pomiaru oraz odzysku;

METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO

OZNACZANIA ZAWARTOSCI OCHRATOKSYNY A

1. Uwaga

Rozktad ochratoksyny A jest niejednorodny, prob-
ki powinny byé przygotowywane, a zwtaszcza homo-
genizowane, ze szczegdinag ostroznoscia.
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Caty materiat, ktéry zostanie dostarczony do labo-
ratorium, musi byc wykorzystany do badan.

2. Przygotowanie probki do dostarczenia do labora-
torium

Probki nalezy drobno zemleé i starannie wymie-
szac, stosujgc czynnosci, ktére zapewnig catkowita ho-
mogennosg¢.

W przypadku gdy maksymalne poziomy dotycza
suchej masy, oznacza sie ja w czesci zhomogenizowa-
nej probki, stosujgc procedure, ktéra zapewni doktad-
ne oznaczenie suchej masy.

3. Podziat prébek w celu potwierdzenia prawidtowo-
$ci oznaczenia i arbitrazu

Kontrprobki dla celow potwierdzenia prawidiowo-
$ci oznaczenia, arbitrazu i jako materiat odniesienia
powinny by¢ pobrane ze zhomogenizowanej prébki,
zgodnie z zasadami dotyczacymi pobierania probek.

4. Metody analiz uzywane w laboratorium i wymaga-
nia dla laboratorium

4.1. Definicje
Ponizej podano niektore z czesciej stosowa-
nych w laboratorium definicji.
Najczesciej uzywane dotyczg parametrow dla
precyzji — powtarzalnosc¢ i odtwarzalnosg. ,

r — powtarzalnos$¢; wartosé, ponizej kté-
rej powinna znajdowaé sie roznica
pomiedzy dwoma pojedynczymi wy-
nikami oznaczenia otrzymanymi
w warunkach powtarzalnosci (tzn. ta
sama probka, ten sam wykonawca,
ten sam aparat, to samo laborato-
rium, krétki odstep czasu); spodzie-
wana wartos$¢ moze znajdowac sie
dla okreslonego prawdopodobien-
stwa {typowo 95 %}, r= 2,8 x s,;

S, — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikéw uzyskanych w warunkach
powtarzalnosci;

RSD, — wzgledne odchylenie standardowe,
obliczone z wynikéw uzyskanych
w warunkach powtarzalnosci
[{s/X) x 100}, gdzie X jest srednig z wy-
nikdw uzyskanych przez wszystkie la-
boratoria dla wszystkich probek;

R — odtwarzalno$é; wartose, ponizej kto-
rej powinna sige znajdowac catkowita
roznica pomiedzy poszczegolnymi
wynikami uzyskanymi w warunkach
odtwarzalnosci (ten sam materiat
oznaczany przez réznych wykonaw-
céw w réznych laboratoriach, stosu-
jacych te sama metode); spodziewa-
na warto$é moze znajdowaé sie dla
okreslonego prawdopodobienstwa
(typowo 95 %); R = 2,8 x sp;

Sy — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikéw uzyskanych w warunkach
odtwarzalnosci;

RSD; — wzgledne odchylenie standardowe,
obliczone 2z  wynikéw  uzyska-
nych w warunkach odtwarzalnosci
[(sg/X} x 100].

4.2. Wymagania ogolne
Metody analizy stosowane do celdw kontroli
zywnoscl musza byé¢ zgodne z wymaganiami
okreslonymi w pkt 1 i 2 zatgcznika nr 1l do roz-
porzadzenia {WE) nr 882/2004 Parlamentu Eu-
ropejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia 2004 r.
w sprawie kontroli urzedowych przeprowadza-
nych w celu sprawdzenia zgodnosci z prawem
paszowym i zywnos$ciowym oraz regutami do-
tyczacymi zdrowia zwierzat i dobrostanu zwie-
rzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004, str. 1;
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 3,
t. 45, str. 200).

43. Wymagania szczegdéiowe

Jezeli nie podano okreslonych metod oznacza-

nia poziomoéw ochratoksyny A w $rodkach spo-

zywczych, laboratoria moga wybraé kazda me-

tode spetniajaca nastepujace kryteria:

Charakterystyka metody dla ochratoksyny A

Poziom (ug/kg)

Ochratoksyna A

RSD, (%) RSDg, (%) odzysk (%)
<1 > 40 > 60 50 do 120
1—10 > 20 > 30 70 do 110

— Granica wykrywalnosci stosowanych metod
nie musi byc ustalana, jezeli wartos¢ precy-
2ji jest dana dla odpowiedniego stezenia,

— Wartosé precyzji jest obliczana z réwnania
Horwitza:

RSDR = 2(1-05 log C),

gdzie:

— RSDy jest wzglednym odchyleniem standardowym
obliczonym z wynikdw uzyskanych w warunkach
odtwarzalnosci [(sg/x) x 100],

— C jest stezeniem wwrazonym jako stosunek
{np. 1 =100 g/100 g; 0,001 = 1 000 mg/kg).
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Jest to ogolne rownanie dla precyzji, ktore nie jest za-
lezne od analitu oraz matrycy, lecz dla wigkszo$ci ruty-
nowo uzywanych metod analizy wytacznie od steze-
nia.

4.4, Obliczenie odzysku i podawanie wyniku
Wynik oznaczenia moze by¢ podany skorygo-
wany lub nie o wartosé odzysku. Sposéb zapi-
su oraz wartos$¢ odzysku musza by¢ podane.
Wynik analizy skorygowany o odzysk nalezy
stosowa¢ do kontroli zgodnosci (patrz pkt 5).
Wynik analizy powinien by¢é podawany jako
x = U, gdzie x jest wynikiem analizy, a U jest
niepewnoscia pomiaru, przy zastosowaniu

wspolczynnika 2 dla poziomu ufnosci okoto

95 %.
45 Normy jakosci w laboratorium
Laboratorium musi przestrzega¢ przepiséw
art. 12 rozporzadzenia (WE) nr 882/2004 Parla-
mentu Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia
2004 r. w sprawie kontroli urzedowych przepro-
wadzanych w celu sprawdzenia zgodnosci
zZ prawem paszowym i zywnosciowym oraz re-
gutami dotyczacymi zdrowia zwierzat i dobro-
stanu zwierzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004,
str. 1; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

Zatacznik nr 3

METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ
KONTROLI POZIOMOW AFLATOKSYN ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE
DLA METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI AFLATOKSYN

I. METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH
SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDO-
WEJ KONTROLI POZIOMOW AFLATOKSYN

1. Cel i zakres

Prébki przeznaczone do urzedowej kontroli pozio-
mu aflatoksyn w srodkach spozywczych powinny byc¢
pobierane zgodnie z podanymi nizej zasadami. Tak
uzyskane probki zbiorcze powinny by¢ traktowane ja-
ko reprezentatywne dla partii.

Badania w kierunku zgodnosci z przyjetymi mak-
symalnymi dopuszczalnymi poziomami podanymi
w rozporzadzeniu nr 466/2001 powinny by¢é wykony-
wane w prébkach laboratoryjnych uzyskanych w spo-
sob podany ponizej.

2. Definicje

Partia: mozliwa do zidentyfikowania
ilosé srodka spozywczego do-
starczonego w jednym czasie,
okreslona urzedowo jako po-
siadajaca te same cechy cha-
rakterystyczne, takie jak: po-
chodzenie, odmiana, rodzaj
opakowania, jednostka paku-
jaca, dostawca i oznakowanie.

okreslona czes$¢ partii umozli-
wiajacej zastosowanie metody
osobnego pobierania probek.
Kazda podpartia musi byc fi-
zycznie wydzielona i mozliwa
do identyfikacji.

iloé¢ produktu pobrana z poje-
dynczego miejsca partii lub
podpartii.

Podpartia:

Prébka pierwotna:

potaczone wszystkie probki
pierwotne pobrane z partii lub
podpartii.

Prébka zbiorcza:

Prébka laboratoryjna: probka przeznaczona do bada-
nia w labaratorium.

3. Zasady ogodine

3.1. Personel
Pobieranie prébek musi byé dokonane przez
wykwalifikowany personel, zgodnie z przyjety-
mi ustaleniami.
3.2. Pobieranie materiatu
Probki z kazdej partii muszg byé pobierane
osobno. Zgodnie z zasadami podanymi w pkt 5
duze partie powinny by¢ podzielone na pod-
partie, z ktérych prébki powinny byé rowniez
pobierane osobno.

Srodki ostroznosci

W czasie pobierania i przygotowania prébek la-
boratoryjnych musza by¢ przestrzegane wszel-
kie $rodki ostroznosci dla unikniecia czynnosci,
ktdre moga mieé¢ wptyw na zawartosé aflatok-
syn lub niekorzystnie oddziatywaé¢ na oznacze-
nie analityczne badz spowodowacd niereprezen-
tatywnoscé probki zbiorczej.

3.3.

3.4. Prébki pierwotne

W miare mozliwosci probki pierwotne powin-
ny by¢ pobierane z réznych miejsc obejmuja-
cych catg partie lub podpartie. Odstepstwa od
tej zasady powinny byé odnotowane w proto-

kole.
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3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

Przygotowanie probki zbiorczej i prébki
laboratoryjnej

Probka zbiorcza powstaje przez potaczenie i do-
ktadne wymieszanie probek pierwotnych. Po
wymieszaniu préobka zbiorcza musi by¢ podzie-
lona na probki laboratoryjne zgodnie z zasada-
mi podanymi w pkt 5.

Dla zapewnienia reprezentatywnosci probki dla
partii lub podpartii niezbedne jest jej wymie-
szanie.

Kontrprdbki

Kontrprébki dia celéw potwierdzenia prawidio-
wosci oznaczenia, arbitrazu i jako materiat od-
niesienia powinny by¢ pobrane z homogenizo-
wanej probki laboratoryjnej zgodnie z ogdlnie
przyjetymi zasadami.

Opakowywanie i transport prébek tabo-
ratoryjnych

Kazda prébka Ilaboratoryjna powinna by¢
umieszczona w czystym, obojetnym chemicz-
nie pojemniku, odpowiednio zabezpieczajgcym
przed zanieczyszczeniem i uszkodzeniem pod-
czas transportu. Dla unikniecia jakiejkolwiek
zmiany sktadu probki laboratoryjnej podczas
transportu lub przechowywania nalezy zacho-
wacé wszelkg ostroznosé.

Ptombowanie i etykietowanie prébek
laboratoryjnych

Kazda urzedowo pobrana probka powinna byé
zaplombowana w miejscu pobrania i oznaczo-
na w sposob umozliwiajgcy jej identyfikacje
zgodnie z obowiagzujacymi zasadami. Dane do-
tyczace kazdej préobki muszg byé przechowy-
wane tak, aby mozna bylo jednoznacznie ziden-
tyfikowac kazdg partie towaru; powinny zawie-
ra¢ date i miejsce pobrania wraz ze wszystkimi
dodatkowymi informacjami istotnymi dla wy-
konania analizy.

4. Zasady dodatkowe
4.1. Partie w zaleZznos$ci od rodzaju opakowan

gdzie:

4.2.

4.3.

Srodki spozywcze mogg by¢ w obrocie handlo-
wym luzem, w kontenerach lub opakowaniach
jednostkowych (torby, worki, opakowania deta-
liczne itp.). Zasady pobierania prébek moga byé
zastosowane do wszystkich réznorodnych form,
w jakich artykuty sg wprowadzane do obrotu.
Bez naruszania zasad podanych w pkt 5, naste-
pujgcy wzdr moze byé uzyty jako wytyczne dia
pobierania probek z partii towaru w opakowa-
niach jednostkowych (torby, worki, opakowa-
nia detaliczne itp.):

SE = masa partii x masa prébki pierwotnej

masa probki zbiorczej x masa
opakowania jednostkowego

— masa wyrazona w kg,

— SF — czestotliwos$é pobierania probek: kaz-
dy n-ty worek lub torba, z ktérej musi
by¢ pobrana prébka pierwotna (cyfry
dziesietne powinny byé zaokraglone
do najblizszej liczby catkowitej).

Masa probki pierwotnej

Masa probki pierwotnej powinna wynosié¢ okoto
300 g, chyba ze pkt 5 podaje inaczej oraz z wyjat-
kiem przypraw, dla ktorych masa prébki pierwot-
nej wynosi okofo 100 g. W przypadku partii to-
waru w opakowaniach detalicznych masa probki
jest zalezna od masy opakowania detalicznego.

Liczba probek pierwotnych dla partii
mniejszych niz 15 ton

Liczba probek pierwotnych, ktére nalezy po-
braé, zalezy od masy partii i wynosi nie mniej
niz 10 i nie wiecej niz 100, chyba ze podano ina-
czej w pkt 5. Liczbe prébek pierwotnych podaje
tabela 1.

Tabela 1

Liczba pobieranych prdbek pierwotnych w zaleznosci od masy partii

Masa partii {tony)

Liczba probek pierwotnych

<0,1
>0,1i<0,2
>0,2i<0,5
>05i<10
>10i<20
>20i=<50
>5,0i=<10,0
>10,0i< 15,0

10
15
20
30
40
60
80
100

5. Zasady szczegotowe
5.1. Ogdélny opis zasad pobierania probek oizechéw ziemych, orzechdédw, owocow suszo-

nych, przypraw i zboza
Ogolne zasady podaje tabela 2.
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Tabela 2
Zasady podziatu partii na podpartie w zaleznos$ci od rodzaju produktu i masy partii
Rodzaj produktu Masa partii {tony) | Masa lub liczba Liczba probek Masa probki
podpartii pierwotnych zbiorczej (kg)
Figi suszone i inne owoce su- =15 15—30 ton 100 30
szone : {
<15 — 10—100" < 30
Orzechy arachidowe, pista- = 500 100 ton 100 30
cje, orzechy brazylijskie i inne ) .
orzechy >125i <500 5 podpartii 100 30
=215i<125 25 ton 100 30
<15 - l 10—100" <30
Zboza = 1500 500 ton 100 30
>300i< 1500 3 podpartie 100 30
=50i <300 100 ton 100 30
<50 — 10—100" 1—10
Przyprawy =15 25 ton 100 10
<15 10—100" 1—10

* W zaleznosci od masy partii towaru — patrz pkt 4.3 lub 5.3.

5.2. Orzechy ziemne, pistacje, orzechy bra-
zylijskie
Suszone figi
Zbozie (partie =z 50 ton), przyprawy
5.2.1. Zasady pobierania prébek

1. Jezeli podpartia moze by¢é wyodreb-

niona fizycznie, to kazda partia musi
byé podzielona na podpartie, zgodnie
z tabelg 2. Nie zawsze mozna podzieli¢
partie scisle wediug podanych wska-
zan (masy podpartii moga nie byé
wielokrotnosciami masy partii), wtedy
masa podpartii moze przekraczaé wy-
mieniong wartos$c¢ o 20 %.

. Z kazdej podpartii probki muszg by¢

pobrane osobno.

. Liczba prébek pierwotnych powinna

wynosi¢ 100. W przypadku partii to-
waru o0 masie mniejszej niz 15 ton licz-
ba probek pierwotnych jest zalezna od
masy partii i wynosi nie mniej niz 10
i nie wiecej niz 100 (patrz pkt 4.3).

. Prébka zbiorcza o masie 30 kg musi

by¢ wymieszana i podzielona przed
rozdrobnieniem na trzy réwne probki
laboratoryjne o masie 10 kg (podziat
na 3 probki laboratoryjne nie jest ko-
nieczny w przypadku orzechdéw ziem-
nych, orzechéw i owocow suszonych
oraz kukurydzy przeznaczonych do
dalszego sortowania lub innych zabie-
gow fizycznych majgcych na celu ob-

nizenie zawartosci aflatoksyn, wyma-
ga to jednak wyposazenia umozliwia-
jacego homogenizacje 30 kg probki).
Jezeli prébka zbiorcza wazy mniej niz
10 kg, nie ma potrzeby dzielenia jej na
3 probki laboratoryjne.

. Probka laboratoryjna: probka powsta-

ta z podzielenia probki zbiorczej o ma-
sie 10 kg (kazda z probek laboratoryj-
nych musi byé drobno rozdrobniona
i doktadnie wymieszana dla uzyskania
homogennosci).

. Jezeli pobranie prébek wediug po-

wyzszych wskazan jest niemozliwe
z powodu handlowych konsekwencji
zniszczenia partii {(np. uzyte opakowa-
nie lub $rodek transportu), moze byé
zastosowana inna metoda pobierania
prébek, pod warunkiem ze jest ona tak
reprezentatywna jak to mozliwe oraz
w petni opisana i udokumentowana.

5.2.2. Ocena partii lub podpartii
1. Orzechy ziemne, orzechy, owoce su-

szone i kukurydza przeznaczone do
sortowania lub innych zabiegéw fi-
zycznych majacych na celu obnizenie
zawartosci aflatoksyn oraz przyprawy:

1) partia moze by¢ dopuszczona, jezeli
wyniki badania probki zbiorczej lub
éredniej z prdébek laboratoryjnych
sa zgodne z przyjetymi maksymal-
nymi poziomami po uwzglednieniu
niepewnosci pomiaru oraz odzysku;




Dziennik Ustaw Nr 85

— 3926 — Poz. 591

2) nie moze by¢ wprowadzona do obro-
tu, jezeli wyniki badania prébki zbior-
czej lub $rednie| z prdbek laboratoryj-
nych przekraczaja wartosci maksy-
malne, po uwzglednieniu niepewno-
$ci pomiaru oraz odzysku.

2. Orzechy ziemne, orzechy, suszone
owoce i zboza przeznaczone bezpo-
srednio do konsumpcji oraz zboza,
z wytaczeniem kukurydzy, przeznaczo-
ne do sortowania lub innych zabie-
gow fizycznych:

1) partia moze by¢ dopuszczona, jeze-
li wyniki badania kazdej z prébek
laboratoryjnych sg zgodne z przyje-
tymi tolerancjami, po uwzglednie-
niu niepewnosci pomiaru oraz od-
zysku;

2) nie moze by¢ wprowadzona do ob-
rotu, jezeli wyniki badania co naj-
mniej jednej z probek laboratoryj-
nych przekraczajg wartosci maksy-
malne, po uwzglednieniu niepew-
nosci pomiaru oraz odzysku;

3) prébki zbiorcze o masie mniejszej
niz 10 kg:

a) partia moze by¢ dopuszczona,
jezeli wyniki badania probki
zbiorczej sg zgodne z przyjetymi
maksymalnymi poziomami, po

uwzglednieniu niepewnosci po-
miaru oraz odzysku,

b) nie moze byé¢ dopuszczona do ob-
rotu, jezeli wyniki badania probki
zbiorczej przekraczajg wartosci
maksymalne, po uwzglednieniu
niepewnosci pomiaru oraz odzy-
sku.

5.3.0Orzechy inne niz orzechy ziemne, pi-
stacje i orzechy brazylijskie
Owoce suszone inne niz figi
Zboze (partie o masie = 50 ton)

5.3.1. Zasady pobierania prébek

Dla tych produktéw moga byé stosowane
zasady podane w pkt 5.2.1. Biorgc pod
uwage niewielkg liczbe przypadkow za-
nieczyszczenia wymienionych produktéw
i/lub nowe formy opakowan, w ktérych
produkty moga byé w obrocie handlo-
wym, dopuszcza sie prostsze metody po-
bierania prébek.

Dla partii zboz mniejszych niz 50 ton mo-
ze byé stosowany plan pobierania probek
polegajacy na pobraniu od 10 do 100 pré-
bek pierwotnych, kazda o masie 100 g,
sktadajacych sie na probke zbiorcza
o masie od 1 do 10 kg. Liczbe probek
pierwotnych w zaleznosci od masy partii
podaje tabela 3.

Tabela 3

Liczba pobieranych prébek pierwotnych zboza w zaleznosci od masy partii

Masa partii {tony)

Liczba prébek pierwotnych

<1
»1i<3
>3i<10
>10i<20
>20ix50

10

20

40

60
100

5.3.2. Ocena partii lub podpartii

Patrz pkt 5.2.2.

5.4. Mleko
5.4.1. Zasady pobierania prébek

Zgodnie z obowigzujgcymi zasadami,

przy czym:

1) liczba prébek pierwotnych nie mniej
niz 5;

2) masa prébki zbiorczej nie mniej niz
0,5kglub 0,5 L

5.4.2. Ocena partii lub podpartii

1. Partia moze byc dopuszczona, jezeli
wyniki badania prébki zbiorczej sa

zgodne z przyjetymi maksymalnymi
poziomami, po uwzglednieniu nie-
pewnoséci pomiaru oraz odzysku.

2. Partia nie moze by¢é dopuszczona do
obrotu, jezeli wyniki badania probki
zbiorczej przekraczajg wartosci maksy-
malne, po uwzglednieniu niepewnosci
pomiaru oraz odzysku.

5.5. Przetwory, produkty ztozone
5.5.1. Produkty mleczne
5.5.1.1. Zasady pobierania prébek

Zgodnie z obowiagzujacymi zasadami,
przy czym liczba prébek pierwotnych
nie mniej niz 5.
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5.5.1.2. Ocena partii lub podpartii

1. Partia moze by¢ dopuszczona, jezeli
wyniki badania prébki zbiorcze] sa
zgodne z przyjetymi maksymainymi
poziomami, po uwzglednieniu nie-
pewnosci pomiaru oraz odzysku.

2. Partia nie moze by¢ dopuszczona do
obrotu, jezeli wyniki badania prébki
zbiorczej przekraczajg wartosci mak-
symalne, po uwzglednieniu niepew-
nosci pomiaru oraz odzysku.

5.5.2. Inne przetwory, zawierajace bardzo mate
czgstki, np. maka, pasta z fig, masto orze-
chowe z orzechéw ziemnych (zanieczysz-
czenie aflatoksynami ma rozktad jedno-
rodny)

5.5.2.1. Zasady pobierania prébek

1. Liczba prébek pierwotnych powinna
wynosi¢ 100. Dla partii o masie poni-
zej 50 ton liczba probek pierwotnych
powinna by¢ pomiedzy 10 a 100,
w zaleznos$ci od masy partii (patrz ta-
bela 3).

2. Masa prébki pierwotnej powinna
wynosi¢ ok. 100 g. W przypadku gdy
partia sktada sie z opakowan deta-
licznych, masa prébki pierwotnej
jest zalezna od masy opakowania
detalicznego.

5.5.2.2._ Liczba probek

1. Liczba prébek zbiorczych, jaka nale-
zy pobraé, zalezy od masy partii. Po-
dziat duzych partii na podpartie po-
winien byé dokonany zgodnie z zasa-
dami podanymi dla zboza w pkt 5.1
w tabeli 2.

2. Dla kazdej podpartii probki musza

by¢ pobrane osobno.
5.5.2.3. Ocena partii lub podpartii

1. Moze byé¢ dopuszczona, jezeli wyniki
badania probki zbiorczej sg zgodne
z przyjetymi maksymalnymi pozio-
mami, po uwzglednieniu niepewno-
$ci pomiaru oraz odzysku,

2. Nie moze by¢ dopuszczona do obro-
tu, jezeli wyniki badania prébki
zbiorczej przekraczajg wartosci mak-
symalne, po uwzglednieniu niepew-
nosci pomiaru oraz odzysku.

5.6.Inne przetwory, zawierajace duze czgst-

ki (zanieczyszczenie aflatoksynami ma
rozktad niejednorodny)

Zasady pobierania prébek i dopuszczenia do
spozycia lub przetworstwa sa takie same, jak
podano w pkt 5.2 i 5.3 dla surowcdw rolnych.

5.7.Zywno$é przeznaczona dla niemowlat

i matych dzieci

5.7.1. Nalezy stosowad zasady pobierania pré-
bek takie jak dla mleka i produktéw z nie-
go otrzymanych oraz produktow ztozo-
nych, jak podano w pkt 5.4, 5.5 i 5.6.

5.7.2. Dopuszczenie partii:

1) partia moze by¢ dopuszczona, jesli wy-
niki badania probki zbiorczej sa zgod-
ne z przyjetymi maksymalnymi pozio-
mami, po uwzglednieniu niepewnosci
pomiaru oraz odzysku;

2) partia nie moze byc¢ dopuszczona, jesli
wyniki badania proébki zbiorczej prze-
kraczaja wartosci maksymalne, po
uwzglednieniu niepewnosci pomiaruy
oraz odzysku.

6. Pobieranie prébek z obrotu detalicznego

Jezeli to mozliwe, pobieranie prébek srodkéw spo-
zZyweczych z obrotu detalicznego powinno byé wykona-
ne zgodnie z podanymi zasadami pobierania probek.
Jezeli to niemozliwe, mozna zastosowac inne proce-
dury pobierania prébek z obrotu detalicznego, zapew-
niajac odpowiednig reprezentatywnos$¢ dla ocenianej
partii.

. PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA
METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI AFLATOKSYN

1. Wstep
1.1. Uwaga

Caty materiat, ktéry zostanie dostarczony do la-
boratorium, musi byé wykorzystany do badan.

1.2. Ustalanie udziatu masy tupiny do jadra
w catych orzechach

Przyjete tolerancje dotycza czesci jadalnych.

Poziom aflatoksyn w czesci jadalnej mozna ba-

dad:

1) w wytuskanych jadrach i oznaczyé poziom
aflatoksyn bezposrednio w czesci jadalnej;

2) w homogenizowanych orzechach w tupi-
nach. Nalezy ustali¢ udziat jader w prébce
zbiorczej. Masa jader powinna by¢é szaco-
wana po ustaleniu wspoétczynnika masy tu-
pin do jadra orzechdw. Wspédiczynnik ten
jest uzywany do obliczenia masy jader
w préobkach w czasie ich pobierania i bada-
nia. Nalezy losowo pobra¢ ok. 100 orze-
chéw z partii lub z kazdej probki zbiorczej.
Wspdtczynnik moze byé uzyskany, dla kaz-
dej probki laboratoryjnej, poprzez zwazenie
catych orzechéw, obtuskanie i powtérne
zwazenie tupin i jader orzechéw. Moze byé
on ustalony przez laboratorium na podsta-
wie oceny wielu probek. Niemniej, jezeli
okreslona probka laboratoryjna budzi jakie-
kolwiek watpliwosci, wspodfczynnik dla niej
powinien by¢ ustalony na podstawie zbada-
nia 100 uprzednio zachowanych losowo
wybranych orzechéw.
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2. Przygotowanie prébki po dostarczeniu do labora-
torium

Prébki nalezy drobno zemieé i starannie wymie-
szaé, stosujac czynnosci, ktdre zapewnig catkowita ho-
mogennosg.

W przypadku gdy maksymalne poziomy dotycza
suchej masy, oznacza sie ja w czesci zhomogenizowa-
nej prébki, stosujac procedure, ktéra zapewni doktad-
ne oznaczenie suchej masy.

3. Podziat probek dla celéw potwierdzenia prawidto-
wosci oznaczenia i arbitrazu

Kontrprobki dia celow potwierdzenia prawidtowo-
$ci oznaczenia, arbitrazu i jako materiat odniesienia po-
winny by¢ pobrane ze zhomogenizowanej prébki labo-
ratoryjnej zgodnie z ogélnie przyjetymi zasadami.

4. Metody analiz stosowane w laboratorium
4.1. Definicje

Podawane parametry dla precyzji — powtarzal-

nos$c¢ i odtwarzalnosé

¥ — powtarzalnosé; wartosé, ponizej kté-
rej powinna sie znajdowaé rdznica
pomiedzy dwoma pojedynczymi
wynikami oznaczenia otrzymanymi
w warunkach powtarzalnosci {(tzn. ta
sama probka, ten sam wykonawca,
ten sam aparat, to samo laborato-
rium, krétki odstep czasu); spodzie-
wana warto$¢ moze znajdowac sie
dla okreslonego prawdopodobien-
stwa {typowo 95 %); r = 2,8 x s;

§p — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikéw;
RSD, — wazgledne odchylenie standardowe,

obliczone z wynikéw uzyskanych

4.2.

4.3.

w warunkach powtarzalnosci
[(s/X) x 100], gdzie X jest $rednia
z wynikow uzyskanych przez wszyst-
kie laboratoria dla wszystkich prébek;
R — odtwarzalnos¢; wartosé, ponizej kto-
rej powinna sie znajdowac catkowita
roznica pomigedzy poszczegdinymi
wynikami uzyskanymi w warunkach
odtwarzalnosci (ten sam materiat
oznaczany przez réznych wykonaw-
cow w roznych laboratoriach, stosu-
jacych te sama metode); spodziewa-
na wartosé moze znajdowad sie dla
okreslonego prawdopodobienstwa
(typowo 95 %); R = 2,8 x sg;

SR — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikéw uzyskanych w warunkach
odtwarzainosci;

RSDgy —wzglegdne odchylenie standardo-
we, obliczone z wynikow uzyska-
nych w warunkach odtwarzalnosci
{(sg/X) x 100].

Ogdine wymagania

Metody analizy stosowane do celdw kontroli
Zywnosci muszg byé zgodne z wymaganiami
okreslonymi w pkt 1 2 zatgcznika nr lll do roz-
porzadzenia (WE) nr 882/2004 Parlamentu Eu-
ropejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia 2004 r.
w sprawie kontroli urzedowych przeprowadza-
nych w celu sprawdzenia zgodnosci z prawem
paszowym i zywnosciowym oraz regutami do-
tyczacymi zdrowia zwierzat i dobrostanu zwie-
rzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004, str. 1;
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 3,
t. 45, str, 200).

Wymagania szczegdtowe
Wymagania szczegdtowe okresla tabela 4.

Tabela 4

Kryteria dia metod analitycznych stosowanych w urzedowej kontroli

Parametr Zakres stezen Wartos¢ zalecana dopu'\s/lfckz?llrrga\llc:rtoéé
Préba slepa caty pomijalnie mata
Odzysk — aflatoksyna M, 0,01—0,05 ug/kg 60—120 %
> 0,05 pg/kg 70—110 %
Odzysk — aflatoksyny B,, B,, G,, G, < 1,0 pg/kg 50—120 %
1—10 pg/kg 70--110 %
> 10 pg/kg 80--110 %
Precyzja RSDg caty wynika z réwnania 2 x wartosé
Horwitza wynikajgca z rownania
Horwitza

Precyzja RSD, moze by¢ obliczona jako 0,66 wartosci RSDy dla odpowiedniego stezenia
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Wartosci podane w tabeli 4 dotyczg zaréwno
aflatoksyny B,, jak i sumy aflatoksyn B,, B,,
G, G,.

Jezeli bedzie podawana suma aflatoksyn B,,
B,. Gy, G,, to odpowiedz kazdej z nich w syste-
mie analitycznym musi byé znana lub réwno-
wazna.

Granica wykrywalnosci stosowanych metod
nie musi by¢ ustalana, jezeli wartosé precyzji
jest dana dla odpowiedniego stezenia.
Wartos¢ precyzji jest obliczana z réwnania Hor-
witza:

RSDR = 2{1-05 log C)'

gdzie:

— RSDg, jest wzglgdnym odchyleniem standar-
dowym obliczonym z wynikéw uzyskanych
w warunkach odtwarzalnosci [(sg/X) x 100],

— C jest stezeniem wyrazonym jako stosunek
(np. 1= 100 g/100 g; 0,001 = 1 000 mg/kg).

Jest to ogdlne réwnanie dla precyzji, ktore nie
jest zalezne od analitu oraz matrycy, lecz dla
wiekszosci rutynowo uzywanych metod analizy
zalezy wytacznie od stezenia.

4.4. Obliczanie odzysku

4.4.1. Wynik oznaczenia moze by¢ podany sko-
rygowany lub nie o warto$¢ odzysku.
Sposob zapisu oraz wartosé odzysku mu-
szg by¢ podane.

Wynik analizy skorygowany o odzysk
nalezy stosowaé¢ do kontroli zgodnosci
{patrz pkt 5.2.2, 5.3.2, 5.4.2, 55.1.2
i5.5.2.3).

Wynik analizy powinien by¢é podawany
jako x =+ U, gdzie x jest wynikiem analizy,
a U jest niepewnoscia pomiaru, przy za-
stosowaniu wspotczynnika 2 dla pozio-
mu ufnosci okoto 95 %.

4.4.2.

4.4.3.

45 Normy jakosci w laboratorium

Laboratoria musza przestrzegaé przepisow
o urzedowej kontroli zywnosci okreslonych
w rozporzadzeniu (WE) nr 882/2004 Parlamentu
Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia 2004 r.
w sprawie kontroli urzedowych przeprowadza-
nych w celu sprawdzenia zgodnosci z prawem
paszowym i zywnosciowym oraz regutami do-
tyczacymi zdrowia zwierzat i dobrostanu zwie-
rzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004, str. 1;
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

Zatacznik nr 4

METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ
KONTROLI POZIOMOW PATULINY ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA METOD
ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI PATULINY

I. METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH
SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDO-
WEJ KONTROLI POZIOMOW PATULINY

1. Cel i zakres

Prébki przeznaczone do urzedowej kontroli pozio-
mu patuliny w $rodkach spozywczych powinny byé
pobierane wedtug nizej podanych zasad. Prébka
zbiorcza, otrzymana w nizej podany sposoéb, powinna
by¢ w petni reprezentatywna dla partii. Ocena powin-
na by¢ dokonana przez porownanie zgodnosci wyni-
kéw dla zbadanej probki z maksymalnymi dopuszczal-
nymi poziomami przyjetymi w rozporzadzeniu Komisji
(WE) 1425/2003 z dnia 11 sierpnia 2003 r. zmieniajg-
cym rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 w odniesieniu
do patuliny, zwanym dalej ,rozporzadzeniem
nr 1425/2003".

2. Definicje
Partia: mozliwa do zidentyfikowania
iloé¢ srodka spozywczego do-
starczonego w jednym czasie,
okreslona urzedowo jako posia-
dajaca te same cechy charaktery-
styczne, takie jak: pochodzenie,
odmiana, rodzaj opakowania,
jednostka pakujaca, dostawca
i oznakowanie.

okreslona cze$¢ partii umozliwia-
jacej zastosowanie metody od-
dzielnego pobierania probek.
Kazda podpartia musi by¢ fizycz-
nie wydzielona i mozliwa do
identyfikacji.

ilos¢ produktu pobrana z poje-
dynczego miejsca partii lub pod-
partii.

Podpartia:

Prébka pierwotna:
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potaczone wszystkie prébki pier-
wotne pobrane z partii lub pod-
partii.

Prébka zbiorcza:

3. Zasady ogodine
3.1. Personel

Pobieranie prébek musi byé dokonane przez
upowazniony personel.

3.2. Pobieranie prébek

Probki z kazdej partii muszg by¢ pobierane od-
dzielnie.

3.3. Srodki ostroznosci

W czasie pobierania i przygotowania probek
nalezy przedsiewzig¢ wszelkie $rodki ostrozno-
$ci dla unikniecia dziatan, ktore moga mieé
wpltyw na zawartosé patuliny lub niekorzystnie
oddziatywac na przebieg analizy badz spowo-
dowaé, ze probka zbiorcza nie bedzie reprezen-
tatywna.

3.4. Préobki pierwotne

W miare mozliwosci probki pierwotne powinny
by¢ pobierane z réznych miejsc partii lub pod-
partii, obejmujacych catosé. Odstepstwa od tej
zasady powinny byé odnotowane w protokole.

3.5. Przygotowanie probki zbiorczej

Prébka zbiorcza powstaje przez potaczenie pré-
bek pierwotnych. Powinna byé nie mniejsza niz
1 kg, chyba ze nie jest to wykonalne, tj. pobie-
rana z jednego opakowania.

3.6. Kontrproébki

Kontrprébki dla celéw potwierdzenia prawidto-
wosci oznaczenia, arbitrazu i jako materiat od-
niesienia powinny by¢ pobrane ze zhomogeni-
zowanej probki.

3.7. Opakowanie i transport probek

Kazda prébka powinna byé umieszczona
w czystym, obojetnym chemicznie pojemniku,
odpowiednio zabezpieczajacym przed zanie-
czyszczeniem i uszkodzeniem podczas trans-

portu. Nalezy zachowaé¢ wszelkie s$rodki
ostroznosci, aby unikna¢ jakiejkolwiek zmiany
sktadu prébki podczas transportu lub przecho-
wywania.

3.8. Plombowanie i oznaczenie prébek

Kazda uizedowo pobrana prébka powinna byc¢
zaplombowana w miejscu pobrania i oznako-
wana w sposob umozliwiajacy jej identyfikacje,
zgodnie z obowigzujgcymi zasadami.

Dane dotyczace kazdej probki musza byé prze-
chowywane w celu umozliwienia jednoznacz-
nego zidentyfikowania kazdej partii towaru; po-
winny one zawiera¢ date i miejsce pobrania
wraz ze wszystkimi dodatkowymi informacja-
mi, istotnymi dla wykonania analizy.

4. Plan pobierania probek

Przyjeta metoda pobierania zapewnia, ze prdébka
zbiorcza jest reprezentatywna dla catej kontrolowanej
partii.

Liczba prébek pierwotnych

Prébka zbiorcza powinna byé¢ nie mniejsza niz 1 kg
{pkt 3.5), z wyjatkiem przypadkow, gdy nie jest to moz-
liwe, np. jezeli pobiera sie probke pojedynczego opa-
kowania.

Minimalna liczba prdbek pierwotnych pobiera-
nych z partii powinna byé zgodna z liczbg podana
w tabeli 1. W przypadku produktéw ptynnych partia
powinna by¢ doktadnie wymieszana recznie lub me-
chanicznie bezposrednio przed pobraniem prébki.
W tym przypadku zaktada sie jednorodny rozktad pa-
tuliny w danej partii. W zwiazku z powyzszym do
utworzenia probki zbiorczej wystarczy pobraé z partii
trzy probki pierwotne.

Probki pierwotne powinny miec¢ zblizong mase.
Masa prébki pierwotnej powinna wynosié co najmniej
100 g, natomiast probki zbiorczej co najmniej 1 kg. Od-
stepstwo od podanej procedury musi by¢ odnotowa-
ne w protokole.

Tabela 1

Minimalna liczba prébek pierwotnych pobieranych z partii

Masa partii (w kg)

Minimalna liczba pobieranych prébek pierwotnych

<50

50—500

> 500

10

Jezeli partia skiada sie z opakowan jednostkowych, tc

zbiorczej jest podana w tabeli 2.

liczba opakowan pobieranych dla utworzenia prébki
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Tabela 2

Liczba opakowan (probek pierwotnych} pobieranych dla utworzenia prébki zbiorczej z partii

sktadajacej sie z opakowan jednastkowych

Liczba opakowan lub jednostek w partii

Liczba pobieranych opakowan lub jednostek

1—25 1 opakowanie lub jednostka
26—100 okoto 5 %, co najmniej 2 opakowania lub jednostki
>100 okoto 5 %, maksymalnie 10 opakowan lub jednostek

5. Zgodnosé partii lub podpartii z wymaganiami

Laboratorium kontrolne powinno wykonaé¢ po-
wtérng analize probki laboratoryjnej w przypadku,
gdy uzyskany wynik z pierwszej analizy wynosi mniej
niz 20 % ponizej lub powyzej najwyzszego dopuszczal-
nego poziomu, i wyliczy¢ srednia z wynikow.

Partia jest dopuszczona, jezeli wynik pierwszej
analizy wynosi wiecej niz 20 % ponizej maksymalnego
dopuszczalnego poziomu lub, gdy potrzebna byfa po-
wtorna analiza, jezeli $rednia nie przekracza odpo-
wiedniego maksymalnego dopuszczalnego poziomu
ustanowionego w rozporzadzeniu nr 1425/2003.

Partia jest odrzucona, jezeli srednia po uwzgled-
nieniu niepewnosci pomiaru oraz odzysku przekracza
odpowiedni maksymainy dopuszczalny poziom zgod-
nie z rozporzadzeniem nr 1425/2003.

Il. PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA
METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI PATULINY

1. Uwaga

Uwzgledniajac, ze rozktad patuliny w niektérych
$rodkach spozyweczych jest niejednorodny, probki po-
winny by¢ przygotowywane, a zwlaszcza homogeni-
zowane, ze szczegolng ostroznoscia.

Caly materiat, ktéry zostanie dostarczony do labo-
ratorium, musi by¢ wykorzystany do badan.

2. Przygotowanie probki po dostarczeniu do labora-
torium

Préobke nalezy dokiadnie rozdrobnié i starannie
wymieszaé, stosujac czynnosci, ktére zapewnia catko-
witg homogennosé.

3. Podziat probek w celu potwierdzenia prawidtowo-
$ci oznaczenia i arbitrazu

Kontrprébki dla celéw potwierdzenia prawidtowo-
éci oznaczenia, arbitrazu i jako materiat odniesienia
powinny by¢ pobrane ze zhomogenizowanej proébki,
zgodnie z zasadami dotyczacymi pobierania prébek.

4. Metody analizy uzywane w laboratorium i wyma-
gania dla laboratorium

4.1. Definicje

Ponizej podano niektére z czesciej stosowa-
nych w laboratorium definicji.

Najczesciej uzywane dotycza parametréw dla

precyzji — powtarzalnosé i odtwarzalnosc.

r — powtarzalnosé; warto$¢, ponizej
ktorej powinna znajdowaé sie roz-
nica pomiedzy dwoma pojedynczy-
mi wynikami oznaczenia otrzyma-
nymi w warunkach powtarzalnosci
(tzn. ta sama probka, ten sam wy-
konawca, ten sam aparat, to samo
laboratorium, krotki odstep czasu);
spodziewana warto$¢ moze znajdo-
wac sie dla okreslonego prawdo-

podobienstwa (typowo 95 %);
r=28xs,;
s — odchylenie standardowe, obliczone

z wynikdéw uzyskanych w warun-
kach powtarzalnosci;

RSD — wzgledne odchylenie standardowe,
obliczone z wynikdw uzyskanych
w  warunkach powtarzalnosci
[{s/x) x 100], gdzie x jest Srednig
z wynikow uzyskanych przez
wszystkie laboratoria dla wszyst-
kich probek;

R — odtwarzalno$é; wartosé, ponizej
ktérej powinna sie znajdowac cal-
kowita réznica pomiedzy poszcze-
goinymi  wynikami uzyskanymi
w warunkach odtwarzalnosci (ten
sam materiat oznaczany przez réz-
nych wykonawcéw w réznych labo-
ratoriach, stosujacych te sama me-
tode); spodziewana warto$é¢ moze
znajdowac sie dla okreslonego
prawdopodobienstwa (typowo
95 %); R = 2,8 x sg;

SR — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikéw uzyskanych w warun-
kach odtwarzalnosci;

RSDg — wzgledne odchylenie standardowe,
obliczone z wynikéw uzyskanych
w  warunkach odtwarzalnos$ci
[{sg/X) x 100].

4.2. Wymagania ogdlne

Metody analizy stosowane do celéw kontroli

zywnosci musza byé zgodne z wymaganiami

okreslonymi w pkt 1 2 zatacznika nr il do roz-
porzadzenia (WE) nr 882/2004 Parlamentu Eu-

ropejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia 2004 r.

w sprawie kontroli urzedowych przeprowadza-
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nych w celu sprawdzenia zgodnosci z prawem
paszowym i zywnosciowym oraz regutami do-
tyczacymi zdrowia zwierzat i dobrostanu zwie-
rzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004, str. 1;
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

43. Wymagania szczegodtowe

Jezeli nie podano okreslonych metod oznacza-
nia poziomow patuliny w srodkach spozyw-
czych, laboratoria moga wybrac kazda metode
spefniajaca nastepujace kryteria:

Tabela 3

Charakterystyka metody dla patuliny

Patulina
Poziom (pg/kg)
RSD, (%) RSDg (%) odzysk (%)
< 20 < 30 < 40 50—120
20—50 < 20 < 30 70—105
> 50 <15 < 25 75—105

1. Granica wykrywalnosci stosowanych metod
nie musi by¢ ustalana, jezeli wartosé precy-
zji jest dana dla odpowiedniego stezenia.

2. Wartosc precyzji jest obliczana z réwnania
Horwitza:

RSDR = 2(1-0,5 log C)
gdzie:

— RSDp jest wzglednym odchyleniem stan-
dardowym obliczonym z wynikéw uzy-
skanych w warunkach odtwarzalnosci
[{(sg/x} x 1001,

— C jest stezeniem wyrazonym jako stosunek
{np. 1= 100 g/100 g; 0,001 = 1 000 mg/kg).

Jest to ogolne réwnanie dla precyzji, ktore
nie jest zalezne od analitu oraz matrycy, lecz
dla wiekszosci rutynowo uzywanych metod
analizy zalezy wytgcznie od stezenia.

4.4. Obliczenia odzysku

Wynik oznaczenia moze by¢ podany skorygo-
wany lub nie o warto$¢ odzysku. Sposéb zapi-
su oraz wartosé odzysku muszg by¢ podane.
Wynik analizy skorygowany o odzysk nalezy
stosowac do kontroli zgodnosci.

Wynik analizy powinien byé podawany jako
x = U, gdzie x jest wynikiem analizy, a U jest
niepewnoscia pomiaru.

45 Normy jakosci w laboratorium

Laboratorium musi przestrzegaé przepisow
art. 12 rozporzadzenia (WE) nr 882/2004 Parla-
mentu Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia
2004 r. w sprawie kontroli urzedowych przepro-
wadzanych w celu sprawdzenia zgodnosci
Z prawem paszowym i Zywnosciowym oraz re-
gutami dotyczgcymi zdrowia zwierzat i dobro-
stanu zwierzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004,
str. 1; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

Zatacznik nr 5

METODY POBIERANIA PROBEK DO CELOW URZEDOWEJ KONTROLI ZAWARTOSCI CYNY W SRODKACH
SPOZYWCZYCH W OPAKOWANIACH METALOWYCH ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | KRYTERIA
WYBORU METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI CYNY

I. METODY POBIERANIA PROBEK DO CELOW URZE-
DOWEJ KONTROLI ZAWARTOSCI CYNY W SROD-
KACH SPOZYWCZYCH W OPAKOWANIACH META-
LOWYCH

1. Cel i zakres

Probki przeznaczone do urzedowej kontroli zawar-
tosci cyny w srodkach spozywczych w opakowaniach
metalowych powinny by¢ pobierane zgodnie z opisa-

nymi ponizej zasadami. Otrzymane w ten sposéb
probki zbiorcze uwaza sie za reprezentatywne dla par-
tii. Ocena zgodnosci partii powinna byc dokonana
przez pordwnanie wynikow uzyskanych dla zbada-
nych prébek laboratoryjnych z maksymalnymi do-
puszczalnymi poziomami przyjetymi w rozporzadze-
niu Komisji (WE) nr 242/2004 z dnia 12 lutego 2004 r.
zmieniajagcym rozporzadzenie (WE) nr 466/2001 w od-
niesieniu do cyny niearganicznej w zywnosci.
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2. Definicje

Partia:

Podpartia:

Probka pierwotna:

Probka zbiorcza:

Prébka laboratoryjna:

mozliwa do zidentyfikowania
ilo$¢ érodka spozywczego, do-
starczona w jednym terminie,
dla ktérej urzedowo stwier-
dzono, Ze posiada te same
wspolne cechy, jak: pochodze-
nie, odmiana, rodzaj opako-
wania, jednostka pakujaca,
dostawca i oznakowanie.

czes$é partii wskazana w celu
zastosowania metody pobie-
rania probek na tej wydzielo-
nej czesci. Kazda czes$é partii
musi by¢ fizycznie wyodreb-
niona i mozliwa do zidentyfi-
kowania.

ilos¢ materiatu pobrana z jed-
nego miejsca partii lub pod-

partii.
prébka otrzymana przez pota-
czenie wszystkich prébek

pierwotnych pobranych z par-
tii lub podpartii.

probka przeznaczona dia la-
boratorium.

3. Postanowienia ogdlne

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

Personel

Prébki powinny byé pobierane przez upowaz-
niony i wykwalifikowany personel.

Materiat

Z kazdej partii, podlegajacej badaniu, nalezy
pobraé odrebne proébki.

Wymagane $rodki ostroznosci

W trakcie pobierania probek i przygotowywa-
nia probek laboratoryjnych nalezy podjac¢ $rod-
ki ostroznosci zapobiegajace wszelkim zmia-
nom, ktére moga miec¢ wpltyw na zawartosé cy-
ny, niekorzystnie oddziatywaé na wynik ozna-
czenia analitycznego lub spowodowaé, ze
prébki zbiorcze nie bedg reprezentatywne.

Prébki pierwotne

W miare mozliwosci prébki pierwotne powinny
by¢ pobierane z réznych miejsc partii lub pod-

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

partii. Odstepstwo od tej zasady nalezy odno-
towac w protokole.

Przygotowanie probki zbiorcze]j

Prébka zbiorcza powstaje przez potaczenie i do-
ktadne wymieszanie wszystkich prébek pierwot-
nych. Jest homogenizowana w laboratorium.

Kontrprébki

Kontrprobki stuzace do sprawdzenia zgodnosci
z przepisami, dla potrzeb obrotu handlowego
i arbitrazu, wyodrebnia sie z ujednorodnionej
probki zbiorczej, jezeli nie koliduje to z przepi-
sami panstw cztonkowskich w zakresie pobie-
rania probek.

Pakowanie i transport probek

Kazda probke nalezy umiesci¢ w czystym po-
jemniku wykonanym z chemicznie obojetnego
materiatu, zapewniajacym odpowiednia ochro-
ne przed zanieczyszczeniem oraz przed uszko-
dzeniem w czasie transportu. Nalezy podjaé
wszelkie niezbedne s$rodki ostroznosci w celu
uniknigcia zmian w sktadzie prébek, jakie mo-
gtyby wystgpi¢ podczas transportu lub prze-
chowywania.

Pieczetowanie i etykietowanie prébek

Kazda prébke przeznaczong do urzedowej kon-
troli zamyka sig i pleczetuje w miejscu pobra-
nia prébek oraz etykietuje w sposob umozli-
wiajacy jej identyfikacje zgodnie z obowiazuja-
cymi przepisami. Dla kazdej pobranej probki
zbiorczej sporzadza sie protokét umozliwiajacy
jednoznaczng identyfikacje kazdej partii, w kt6-
rym podaje sie date oraz miejsce pobrania pro-
bek wraz ze wszystkimi informacjami istotnymi
dla wykonania analizy.

4. Plany pobierania probek

Zastosowana metoda pobierania probek powinna

gwarantowacd, ze probka zbiorcza jest reprezentatyw-
na dla kontrolowanej partii.

4.1.

Liczba probek pierwotnych

Minimalna liczba probek pierwotnych, ktére
nalezy pobra¢ z danej partii, powinna by¢ zgod-
na z tabela 1. Probki pierwotne pobrane z kaz-
dej puszki powinny mie¢ zblizong mase i da-
waé w sumie probke zbiorcza (zgodnie
z pkt 3.5).

Tabela 1

Liczba puszek (probek pierwotnych), ktére nalezy pobraé w celu utworzenia prébki zbiorczej

Liczba puszek — w partii lub podpartii

Liczba puszek, ktére nalezy pobraé

1—25 co najmniej 1 puszke
26—100 co najmniej 2 puszki
> 100 5 puszek

Uwaga: Maksymalne dopuszczalne poziomy odnosza sie do zawartosci kazdego opakowania, ale w celu utatwienia bada-
nia niezbedne jest stosowanie probek zbiorczych. Jezeli wynik oznaczenia zawartosci cyny w probee zbiorczej jest
nizszy, ale bliski maksymalnej dopuszczalnej zawartosci, i jezeli istnieje obawa, ze w poszczegoinych opakowa-
niach poziom ten moze by¢ przekroczony, moze by¢ konieczne przeprowadzenie dalszych badan.
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4.2. Pobieranie prébek z obrotu

Pobieranie préobek srodkéw spozywcezych znaj-
dujacych sie w obrocie powinno by¢ zgodne,
o ile to mozliwe, z powyzszymi zasadami. Jeze-
li nie jest to mozliwe, moga zostaé zastosowa-
ne inne obowigzujgce procedury pobierania
probek z obrotu handlowego, pod warunkiem
ze zapewniajg one reprezentatywnos$é préobek
dla badanej partii.

5. Zgodnos$¢ partii lub podpartii ze specyfikacja

Laboratorium kontrolne bada probke laboratoryj-
na pobrang w celu sprawdzenia zgodnosci z przepisa-
mi, wykonujac co najmniej dwie niezalezne analizy
i obliczajac $rednig z uzyskanych wynikow.

Partia lub podpartia zostaje przyjeta, jezeli srednia
wartosé uzyskanych wynikdw nie przekracza odpo-
wiedniego maksymalnego dopuszczalnego poziomu
okreslonego w rozporzadzeniu nr 466/2001, biorgc
pod uwage niepewnosé wyniku i poprawke na odzysk.

Partia lub podpartia jest niezgodna z wymagania-
mi (okreslonymi w rozporzadzeniu nr 466/2001), jezeli
sérednia wartos$é uzyskanych wynikdw bez watpienia
przekracza odpowiedni maksymalny dopuszczalny po-
ziom zanieczyszczenia, przy uwzglednieniu niepewno-
$ci wyniku i poprawki na odzysk.

il. PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | KRYTERIA WYBO-
RU METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI CYNY W SRODKACH
SPOZYWCZYCH W OPAKOWANIACH METALO-
WYCH

1. Srodki ostroznosci i ogélne wymagania dotyczace
cyny

Podstawowym wymaganiem jest uzyskanie repre-
zentatywnej i jednorodnej prébki laboratoryjnej bez
wprowadzenia wtérnych zanieczyszczen.

Analityk powinien zapewni¢, ze probki nie zostana
zanieczyszczone podczas ich przygotowywania do
analizy. Gdziekolwiek to mozliwe, urzadzenia kontak-
tujace sig z prébka powinny by¢ wykonane z materia-
tow obojetnych, np. tworzyw sztucznych takich jak po-
lipropylen, PTFE i in., i powinny zosta¢ umyte w kwa-
sie w celu zminimalizowania ryzyka zanieczyszczenia.
Ostrza tnagce moga byé wykonane ze stali nierdzewnej
wysokiej jakosci. Wszystkie prébki otrzymane przez la-
boratorium zostaja uzyte do przygotowania materiatu
badanego. Jedynie bardzo dokladnie ujednorodnione
prébki dajg reprezentatywne wyniki.

Istnieje wiele odpowiednich specjalnych procedur
przygotowania probek, ktére moga zostaé zastosowa-
ne. Za zadowalajace uznano procedury opisane w nor-
mie PN-EN 13804:2003 Artykuty zywnosciowe. Ozna-
czanie pierwiastkow sladowych. Kryteria sprawnosci,
zasady ogdline i przygotowywanie prébek, ale inne
moga by¢ réwnie odpowiednie.

2. Postepowanie z otrzymana probka w laboratorium

Catkowitg probke zbiorczg nalezy doktadnie zmie-
lié (jezeli jest to wskazane) oraz doktadnie wymieszaé,
stosujac sprawdzong procedure, prowadzaca do pel-
nego ujednorodnienia.

3. Wydzielenie kontrprobek

Kontrprobki stuzace do sprawdzenia zgodnosci
z przepisami, dla potrzeb obrotu handlowego i arbitra-
Zu nalezy pobraé z ujednorodnionej prébki zbiorczej,
jezeli nie koliduje to z przepisami panstw cztonkow-
skich w zakresie pobierania prébek.

4. Metody analiz stosowane przez laboratorium i wy-
magania dotyczace ich kontroli w laboratorium

4.1. Definicje

Ponizej podano szereg najczesciej uzywanych
definicji, ktére powinno stosowaé¢ laborato-
rium:

r — powtarzalnosé; wartosé, ktorej
z prawdopodobienstwem 95 %
nie przekracza wartos¢ bez-
wzgledna roznicy miedzy dwo-
ma pojedynczymi wynikami ba-
dania otrzymanymi w speinio-
nych warunkach powtarzalnosci
(tj. ta sama probka, ta sama me-
toda, to samo laboratorium, ten
sam wykonawca, przy uzyciu te-
go samego wyposazenia,
w krotkich odstepach czasu),
r=28xs,;

s — odchylenie standardowe, obli-
czane na podstawie wynikéw
badania otrzymanych w spetnio-
nych warunkach powtarzalnosci;

RSD — wzgledne odchylenie standar-
dowe powtarzalnosci, obliczone
na podstawie wynikow otrzyma-
nych w warunkach powtarzalno-
sci [(s/x) x 100], gdzie x jest
$rednig z wynikdéw uzyskanych
przez wszystkie laboratoria dla
wszystkich probek;

R — odtwarzalnos$¢; wartosc, ktorej
z prawdopodobienstwem 95 %
nie przekracza wartos¢ bez-
wzgledna rdznicy miedzy dwo-
ma pojedynczymi wynikami ba-
dania otrzymanymi w spetnio-
nych warunkach odtwarzalnosci
{tj. dla identycznego materiatu,
ta samg metoda, otrzymane
w rdznych laboratoriach, przez
réznych wykonawcédw, przy uzy-
ciu roznego  wyposazenia,
w dtuzszym przedziale czasu),
R=28xsg;
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Sg — odchylenie standardowe obii-
czane na podstawie wynikéw
badania uzyskanych w spetnio-
nych warunkach odtwarzalnosci;

RSDy — wzgledne odchylenie standardo-
we odtwarzalnosci, obliczone na
podstawie wynikéw otrzyma-
nych w warunkach odtwarzalno-
$ci [(sg/x) x 100];

HORRAT, — wspodfczynnik HORRAT dla po-
wtarzalnosci; uzyskane RSD, po-
dzielone przez wartos¢ RSD,
oszacowang na podstawie row-
nania Horwitza przy zatozeniu,
zer = 0,66R;

HORRAT, — wspotczynnik HORRAT dla od-
twarzalnosci; uzyskane RSDg
podzielone przez wartos¢ RSDy
oszacowana na podstawie réw-
nania Horwitza;

(§) — niepewnosc¢ rozszerzona, wyzna-
czana przy zastosowaniu wspot-
czynnika rozszerzenia k = 2, dla
poziomu ufnosci okoto 95 %.

4.2.

4.3.

Wymagania ogdlne

Metody analizy stosowane do celéw kontroli
zywnosci musza by¢ zgodne z wymaganiami
okreslonymi w pkt 1i 2 zatagcznika nr lll do roz-
porzadzenia (WE) nr 882/2004 Parlamentu Eu-
ropejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia 2004 r.
w sprawie kontroli urzedowych przeprowadza-
nych w celu sprawdzenia zgodnosci z prawem
paszowym i zywnosciowym oraz regutami do-
tyczacymi zdrowia zwierzat i dobrostanu zwie-
rzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004, str. 1;
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

Wymagania szczegdiowe

Na poziomie Wspdlnoty nie zalecono dotad
okreslonych metod oznaczania zawartosci cy-
ny w $rodkach spozywczych w opakowaniach
metalowych. Laboratoria moga stosowaé kaz-
da metode zwalidowang, pod warunkiem ze
spetnia ona kryteria wyboru podane w tabeli 2.
Walidacja powinna (o ile to mozliwe)} obejmo-
wac analize certyfikowanego materiatu odnie-
sienia.

Tabela 2

Kryteria wyboru dla metod analizy cyny

Parametr charakterystyki

Wartosc¢/uwagi

Zakres stosowania

$rodki spozywcze wymienione w rozporzadzeniu Komisji (WE) nr 242/2004
z dnia 12 lutego 2004 r. zmieniajacym rozporzadzenie (WE) nr 466/2001
w odniesieniu do cyny nieorganicznej w zywnosci

Granica wykrywalnosci

nie wiecej niz 5 mg/kg

Granica oznaczalnhoséci

nie wiecej niz 10 mg/kg

Precyzja wartosci HORRAT, lub HORRAT, uzyskane w miedzylaboratoryjnych ba-
daniach porownawczych w celu walidacji, powinny by¢ ponizej 1,5
Odzysk % 80—105 {jak okreslono w miedzylaboratoryjnych badaniach poréwnaw-

czych)

Specyficznosé

metoda wolna od interferencji matrycy i interferencji spektralnych

4.3.1. Kryteria wyboru — niepewnos¢

Uf =V [(LOD/2)? + (0,1C)?]

Podejscie uwzgledniajgce niepewnosé wyni-
ku moze byé rowniez zastosowane do osza-
cowania, czy dana metoda analizy jest odpo-
wiednia do stosowania w laboratorium. Me-
toda stosowana w laboratorium powinna
umozliwi¢ otrzymywanie wynikdw mieszczg-
cych sie w zakresie maksymainej niepewno-
$ci standardowej.

Maksymalng niepewnos$¢ standardowa moz-
na obliczy¢, stosujac nastepujacy wzor:

gdzie:

Uf — maksymalna niepewnos¢ standardo-
wa,

LOD — granica wykrywalnosci metody,

C — stezenie.

Jezeli metoda analityczna umozliwia otrzy-

manie wynikdéw z niepewnoscia mniejsza od

maksymalnej niepewnosci standardowej,

moze by¢ ona stosowana rownowaznie z me-
toda spetniajaca kryteria podane w tabeli 2.
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4.4. Obliczanie odzysku i podawanie wyni-
kow
Wynik oznaczenia analitycznego moze zostac
podany w postaci skorygowanej lub nieskory-
gowanej o wartosé odzysku. Sposéb przedsta-
wienia wynikéw i poziom odzysku musi zostac
podany. Wynik analizy skorygowany o wartosé
odzysku jest stosowany w celu sprawdzenia
zgodnosci z wymaganiami.
Nalezy uwzgledni¢ ,Ujednolicone wytyczne
dotyczace uwzgledniania informacji o odzysku
w pomiarach analitycznych”, opracowane pod
auspicjami IUPAC/ISO/AQAC. Zalecenia te sg
pomocne przy okreslaniu odzysku.
Wynik analizy podaje sig w postaci x + U, gdzie
x jest wynikiem analitycznym, a U niepewno-
$cig wyniku.

45. Normy jakosci w laboratorium

Laboratorium musi przestrzegaé¢ przepiséw
art. 12 rozporzadzenia {(WE) nr 882/2004 Parla-
mentu Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia
2004 r. w sprawie kontroli urzedowych przepro-
wadzanych w celu sprawdzenia zgodnosci
z prawem paszowym i zywnos$ciowym oraz re-
gutami dotyczacymi zdrowia zwierzat i dobro-
stanu zwierzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004,
str. 1; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

4.6.Inne wymagania dotyczace analizy
4.6.1. Badania biegtosci

Udziat w odpowiednich programach ba-
dan biegtosci, zgodnych z ,Miedzynaro-

dowym zharmonizowanym protokotem
dla badan biegtosci w analitycznych la-
boratoriach chemicznych” opracowa-
nym pod auspicjami IUPAC/ISO/AQAC.
Niektore z tych programdw specjalnie
wlaczajg oznaczanie zawartosci cyny
w s$rodkach spozywczych i zalecany jest
udziat wtasnie w takich badaniach, a nie
w ogo6lnym programie oznaczania za-
wartosci metali w zywnosci.

4.6.2. Wewnetrzna kontrola jakosci

Laboratoria powinny by¢ w stanie wyka-
za¢, ze stosujg procedury wewnetrznej
kontroli jakosci. Ich przyktady sa podane
w , Przewodniku iISO/AOAC/IUPAC doty-
czacym wewnetrznej kontroli jakosci
w chemicznych laboratoriach analitycz-
nych”.

4.6.3. Przygotowanie prébek

Nalezy zapewni¢, aby c¢yna zawarta
w probce badanej znalazta sie w catosci
w analizowanym roztworze. W szczegol-
nosci podkresla sie, ze zastosowana pro-
cedura roztwarzania probek musi zapew-
nia¢, aby nie wytrgcaly sie zhydrolizowa-
ne zwiazki SnlV (np. zwiazki takie jak
Sn0,, Sn{OH),, SnO, - H,0).

Probki przygotowane do analizy powin-
ny by¢ rozpuszczone w 5 mol/l HClL. Jed-
nak SnCl, jest lotny, wigc roztworéw nie
nalezy gotowac.

Zatacznik nr 6

METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ
KONTROLI POZIOMOW BENZO[a]PIRENU ORAZ PRZYGOTOWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA METOD
ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI BENZO[a]PIRENU

I. METODY POBIERANIA PROBEK DO CELOW URZE-
DOWEJ KONTROLI POZIOMOW BENZO[a]PIRENU
W SRODKACH SPOZYWCZYCH

1. Cel i zakres

Probki przeznaczone do urzedowej kontroli pozio-
mow zawartosci benzolalpirenu w srodkach spozyw-
czych pobierane wyigcznie zgodnie z zasadami okre-
slonymi w niniejszym zataczniku moga by¢ uwazane
za reprezentatywne dla danej partii. Ocena zgodnosci
partii powinna by¢ dokonana przez porownanie uzy-
skanych wynikéw zbadanych prébek laboratoryjnych
z najwyzszymi dopuszczalnymi poziomami przyjetymi
w rozporzadzeniu Komisji (WE) nr 208/2005 z dnia
4 lutego 2005 r. zmieniajgcym rozporzadzenie (WE)
nr 466/2001 w odniesieniu do wielopierscieniowych
weglowodoréw aromatycznych.

2. Definicje

Partia:

mozliwa do zidentyfikowania
ilos¢ srodka spozywczego, do-
starczona w jednym terminie,
dla ktérej urzedowo stwier-
dzono, ze posiada te same
wspdlne cechy, takie jak: po-
chodzenie, odmiana, rodzaj
opakowania, jednostka paku-
jaca, dostawca i oznakowanie.

Podpartia: czes¢ duzej partii wskazana

w celu zastosowania metody
pobierania probek na tej wy-
dzielonej czesci. Kazda czesé
partii musi by¢ fizycznie wy-
odrebniona i mozliwa do zi-
dentyfikowania.



Dziennik Ustaw Nr 85

— 3937 —

Poz. 591

Prébka pierwotna:

Probka zbiorcza:

Prébka laboratoryjna:

ilo§¢ materiatu pobrana z jed-
nego miejsca partii lub pod-
partii.

probka otrzymana przez pota-
czenie wszystkich  probek
pierwotnych pobranych z par-
tii lub podpartii.

probka przeznaczona do ba-
dania laboratoryjnego.

3. Postanowienia ogdine

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

Personel
Probki powinny byé¢ pobierane przez upowaz-
niony i wykwalifikowany personel.

Materiat

Z kazdej partii podlegajacej badaniu nalezy po-
bra¢ odrebne probki.

Wymagane $rodki ostroznosci

W trakcie pobierania i przygotowywania pro-
bek nalezy podjgé srodki ostroznosci zapobie-
gajace wszelkim zmianom, ktére mogg mied
wplyw na zawarto$¢ benzolalpirenu, nieko-
rzystnie oddziatywaé na wynik oznaczenia ana-
litycznego lub spowodowaé, ze probki zbiorcze
nie beda reprezentatywne.

Prébki pierwotne

W miare mozliwosci probki pierwotne powinny
by¢ pobierane z réznych miejsc partii lub pod-
partii. Odstepstwo od tej zasady nalezy odno-
towaé w protokole.

Przygotowanie probki zbiorczej

Probka zbiorcza powstaje przez potaczenie i do-
ktadne wymieszanie wszystkich probek pier-
wotnych. Probka zbiorcza zostaje ujednorod-
niona w laboratorium.

Kontrprobki do badan laboratoryjnych

Kontrpréobki do badan laboratoryjnych w celu
sprawdzenia zgodnosci z przepisami, dla po-
trzeb obrotu handlowego i arbitrazu, wyodreb-
nia sie z ujednorodnionej probki zbiorczej.

Pakowanie i transport prdobek

Kazda préobke nalezy umiesci¢c w czystym po-
jemniku wykonanym z chemicznie obojetnego

3.8.

materiatu, zapewniajacym odpowiednia
ochrone przed zanieczyszczeniem i uszkodze-
niem w czasie transportu. Nalezy podjac
wszelkie niezbedne srodki ostroznosci w celu
uniknigcia zmian w sktadzie prébek, jakie mo-
glyby wystgpi¢ podczas transportu lub prze-
chowywania.

Pieczetowanie i etykietowanie probek

Kazda probke przeznaczong do urzedowej kon-
troli zamyka sie i pieczetuje w miejscu pobra-
nia probek oraz etykietuje w sposdb umozli-
wiajacy jej identyfikacje zgodnie z obowiazuja-
cymi przepisami. Dla kazdej pobranej probki
sporzadza sie protokét umozliwiajgcy jedno-
znaczng identyfikacje kazdej partii, w ktorym
podaje sie date oraz miejsce pobrania prébek
wraz ze wszystkimi dodatkowymi informacjami
istotnymi dla wykonania analizy.

4. Plany pobierania prébek

Zastosowana metoda pobierania probek powinna

gwarantowaé, ze probka zbiorcza jest reprezentatyw-
na dla kontrolowanej partii.

4.1.

Liczba probek pierwotnych

W przypadku olejow, dia ktérych mozna zato-
zy¢ réwnomierny rozktad benzolalpirenu
w partii, wystarczy pobra¢ z danej partii trzy
probki pierwotne dla przygotowania probki
zbiorczej. Nalezy wskazaé¢ numer partii. W przy-
padku oliwy z oliwek lub oliwy z wyttokdw
oliwnych szczegbéiowe metody pobierania pro-
bek okresla rozporzadzenie Komisji (WE)
nr 1989/2003 z dnia 6 listopada 2003 r. zmienia-
jace rozporzadzenie (EWG) nr 2568/91 w spra-
wie wiasciwosci oliwy z oliwek i oliwy z wytto-
czyn oliwek oraz w sprawie odpowiednich me-
tod analizy (Dz. Urz. UE L 295 z 13.11.2003,
str. 57; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 40, str. 483).

W przypadku innych srodkéw spozywczych
minimalna liczba prébek pierwotnych, ktére
nalezy pobra¢ z danej partii, powinna byc¢
zgodna z tabelg 1. Probki pierwotne powinny
mie¢ zblizong mase, nie mniejszg niz
100 g kazda probka.

Tabela 1

Minimalna liczba prébek pierwotnych, jakie nalezy pobrad z partii

Masa partii (kg)

Minimalna liczba pobieranych prébek pierwotnych

<50 3
50—500 5
> 500 10

W przypadku partii sktadajacych sie z pojedynczych opakowan liczbe opakowan, ktére maja by¢ pobrane w ce-
lu utworzenia prébki zbiorczej, okresla tabela 2.
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Tabela 2

Liczba opakowan (prébek pierwotnych) pobieranych w celu utworzenia prébki zbiorczej w przypadku,
gdy partia sktada sie z pojedynczych opakowan

Liczba opakowan lub jednostek w partii

Liczba pobieranych opakowan

lub podpartii lub jednostek losowania™
1—25 1 opakowanie lub jednostka
26—100 okoto 5 %, co najmniej 2 opakowania lub jednostki lo-
sowania
> 100 okoto 5 %, maksymalnie 10 opakowan lub jednostek

losowania

*) Jednostka losowania oznacza jednostke okreslong w czesci | pkt 2 zatacznika nr 1 do rozporzadzenia.

Uwaga: W przypadku opakowan o matej masie nalezy pobra¢ odpowiednio wigkszg ich ilos¢, tak aby masa prébki zbior-

czej byta wystarczajaca do wykonania badan.

4.2. Pobieranie prébek z obrotu

Jezeli jest to mozliwe, pobieranie probek srodkéw
spozywczych z obrotu detalicznego powinno by¢ wy-
konywane zgodnie z okreslonymi wyzej zasadami po-
bierania prébek. Jezeli nie jest to mozliwe, mozna za-
stosowaé inne skuteczne procedury pobierania pro-
bek z obrotu detalicznego, pod warunkiem ze zapew-
niaja one odpowiednia reprezentatywnos$¢ ocenianej
partii.

5. Zgodnos$¢é partii lub podpartii ze specyfikacja

Laboratorium kontrolne bada prébke laboratoryj-
na pobrang w celu sprawdzenia zgodnosci z przepisa-
mi. Jezeli wynik pierwszej analizy rozni sige o 20 % (jest
nizszy lub wyzszy) od dopuszczalnego maksymalnego
poziomu, analize nalezy powtorzy¢ i obliczyé srednig
z uzyskanych wynikdw.

Partia zostaje przyjeta, jezeli wynik pierwszej ana-
lizy lub -— w przypadku koniecznosci przeprowadzenia
powtdrnej analizy — $rednia wartosé uzyskanych wy-
nikéw nie przekracza odpowiedniego maksymalnego
dopuszczalnego poziomu (okresionego w rozporza-
dzeniu nr 466/2001), z uwzglednieniem niepewnosci
pomiaru oraz korekty o wartos¢ odzysku.

Jezeli wynik pierwszej analizy lub — w przypadku
koniecznosci przeprowadzenia powtérnej analizy —
$érednia wartos$é uzyskanych wynikow przekracza mak-
symalny dopuszczalny poziom w sposéb niekwestio-
nowany, przy uwzglednieniu niepewnosci pomiaru
i korekty o wartos¢ odzysku, dana partia jest niezgod-
na z maksymalnym dopuszczalnym poziomem {(okre-
slonym w rozporzadzeniu nr 466/2001).

Il. PRZYGOTOWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA
METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI BENZO[alPIRENU
W SRODKACH SPOZYWCZYCH

1. Srodki ostroznosci i ogdine wytyczne dotyczace
benzolalpirenu w prébkach zywnosci

Podstawowym wymaganiem jest uzyskanie repre-
zentatywnej i jednorodnej prébki laboratoryjnej bez
wprowadzenia wtornych zanieczyszczen.

Analityk powinien zapewni¢, ze probki nie zostana
zanieczyszczone podczas ich przygotowywania do
analizy. Szkio laboratoryjne przed uzyciem nalezy
przemyé acetonem lub heksanem o wysokiej czystosci
analitycznej, aby zminimalizowa¢ ryzyko zanieczysz-
czenia. W miare mozliwosci aparatura wchodzaca
w kontakt z prébka powinna byé wykonana z chemicz-
nie obojetnego materiatu, np. aluminium, szkta fub
stali nierdzewnej polerowanej. Nalezy unikaé tworzyw
sztucznych, takich jak polipropylen, politetrafluoroety-
len (PTFE) itp., gdyz moze zachodzi¢ adsorpcja analitu
na tych materiatach.

Cata probka dostarczona do laboratorium musi
byé wykorzystana do przygotowania materiatu do ba-
dan. Jedynie doktadnie zhomogenizowane {jednorod-
ne) prébki dajg powtarzalne wyniki.

2. Przygotowanie probki po dostarczeniu do labora-
torium

Cata probke zbiorcza nalezy doktadnie zmieli¢ (je-
zeli jest to wskazane) i starannie wymieszaé, stosujac
procedure, ktéra pozwoli osiggnac catkowitg homoge-
nizacje.

3. Podziat probek w celu sprawdzenia zgodnosci
z przepisami, dla potrzeb obrotu handlowego i ar-
bitrazu

Kontrprobki stuzace do sprawdzenia zgodno$ci
z przepisami, dla potrzeb obrotu handlowego i arbitra-
zu, nalezy wyodrebni¢ ze zhomogenizowanego mate-
riatu.
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4. Metody analiz stosowane przez laboratorium i wy-
magania dotyczace ich kontroli w laboratorium

4.1. Definicje

Ponizej podano szereg najczesciej uzywanych

definicji, ktore powinno stosowac laboratorium:

r — powtarzalnosé; warto$é, poni-
zej ktérej powinna sie znajdo-
wacé z okreslonym prawdopodo-
bienstwem (typowo 95 %) bez-
wzgledna réznica pomigdzy
dwoma pojedynczymi wynika-
mi badania otrzymanymi w wa-
runkach powtarzalnosci (tzn. ta
sama proébka, ten sam wyko-
nawca, ten sam aparat, to samo
laboratorium, krétki odstep cza-
su, R=28xs;

s — odchylenie standardowe, obli-
czane na podstawie wynikow
badania otrzymanych w warun-
kach powtarzalnosci;

— wzgledne odchylenie standar-
dowe powtarzalnosci, obliczone
na podstawie wynikéw otrzy-
manych w warunkach powta-
rzalnosci [(s,/x) x 100];

R — odtwarzalnosé; wartosé, ponizej
ktérej powinna si¢ znajdowac
z okreslonym prawdopodobien-
stwem (typowo 95 %) bez-
wzgledna réznica pomiedzy po-
szczegolnymi wynikami uzyska-
nymi w warunkach odtwarzal-
nosci (tj. ten sam materiat otrzy-
mywany przez roéznych wyko-
nawcow w roznych laborato-
riach, stosujacych standardowa
metode badawcza), R=2,8x 55,

- odchylenie standardowe obli-
czane na podstawie wynikow
badania uzyskanych w warun-
kach odtwarzalnosci;

— wzgledne odchylenie standar-
dowe, obliczone na podsta-
wie wynikéw  otrzymanych
w warunkach odtwarzalnosci
[(sp/X) x 100], w ktédrym X jest
$rednig z wynikow uzyskanych
przez wszystkie laboratoria dla
wszystkich probek;

— uzyskane RSD, podzielone przez
wartos¢ RSD, oszacowang na
podstawie réwnania Horwitza,
przy zatozeniu, ze r= 0,66R;

— uzyskane RSDgy, podzielone
przez wartos¢ RSDy oszacowa-
na na podstawie rownania Hor-
witza;

U — niepewno$¢ rozszerzona, przy
zastosowaniu wspolczynnika
rozszerzenia k = 2 (poziom ufno-
$ci okoto 95 %).

Wymagania ogodine

Metody analizy stosowane do celdow kontroli
zywnos$ci musza byé zgodne z wymaganiami
okreslonymi w pkt 1i 2 zatacznika nr Il do roz-
porzadzenia (WE) nr 882/2004 Parlamentu Eu-
ropejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia 2004 r.
w sprawie kontroli urzedowych przeprowadza-
nych w celu sprawdzenia zgodnosci z prawem
paszowym i zywnos$ciowym oraz regutami do-
tyczgcymi zdrowia zwierzat i dobrostanu zwie-
rzgt (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004, str. 1;
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjaine,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

Wymagania szczegdtowe

Nie zaleca sig stosowania okreslonych metod
oznaczania zawartosci benzolalpirenu w zyw-
nosci; laboratorium moze wybrac¢ kazda zwali-
dowang metode speifniajaca kryteria sprawno-
$ci wskazane w tabeli. Walidacja powinna, jesli
to mozliwe, obejmowac certyfikowany mate-
riat odniesienia.

RSDg

HORRAT,

HORRAT ,

4.2,

4.3.

Tabela 3

Kryteria sprawnosci metod analitycznych oznaczania benzo{alpirenu

Parametr

Wartosé/uwagi

Zakres stosowania

srodki spozywcze okreslone w rozporzadzeniu (WE)
nr 208/2005

Granica wykrywalnosci

nie wiecej niz 0,3 pg/kg

Granica oznaczalnosci

nie wiecej niz 0,9 yg/kg

wartosci HORRAT  lub HORRAT ; nizsze niz 1,5 uzyska-

Precyzja ne w migdzylaboratoryjnych badaniach poréwnaw-
czych dla potrzeb walidacji
Odzysk 50 %—120 %

Specyficznosé

metoda wolna od interferencji matrycy tub interferen-
cji spektralnych, weryfikacja wskazan dodatnich
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4.3.1. Kryteria sprawnosci — sposob wyrazania
niepewnosci w postaci funkcji
Do oceny przydatnosci metody analitycz-
nej do zastosowania w laboratorium mo-
ze byé réwniez wykorzystana niepew-
no$¢ pomiaru. Laboratorium powinno
stosowaé¢ metode, ktéra zapewni uzyska-
nie wynikdw mieszczacych sie w zakresie
maksymalnej niepewnosci standardo-
wej. Maksymalng niepewno$é standar-
dowa oblicza sie za pomoca nastepujace-
go wzoru;

Uf = vI(LOD/2)2 + (0,2C)?]

gdzie:

Uf — maksymalna niepewnos¢ stan-
dardowa,

LOD — granica wykrywalnosci metody,

C -~ badane stezenie.

Jesli metoda analityczna zapewnia uzy-
skanie wynikow z niepewnoscia pomia-
réw nizszag od maksymalnej niepewnosci
standardowej, moze by¢ ona stosowana
réwnowaznie z metoda spetniajgca kryte-
ria podane w tabeli.

4.4. Obliczanie odzysku i przedstawianie

wynikéw

Wynik analizy podaje sie w postaci skorygowa-
nej lub nieskorygowanej o wartosé¢ odzysku.
Nalezy przedstawi¢ sposob podawania wyni-
kéw oraz wartosé odzysku. Do oceny zgodno-
$ci ze specyfikacja nalezy stosowac wynik ana-
lizy skorygowany o odzysk zgodnie z zasada
okreslong w czesci | pkt 5.

Analityk powinien braé¢ pod uwage ,,Raport Ko-
misji Europejskiej na temat zwigzku miedzy
wynikami analitycznymi, niepewnoscig pomia-
ru, wspotczynnikami odzysku i przepisami
ustawodawstwa Unii Europejskiej w dziedzinie
zywnosci (European Commission Report on
the relationship between analytical results, the
measurement of uncertainty, recovery factors
and the provisions in EU food legislation)”.

Wynik analizy powinien by¢ podany w postaci

x = U, gdzie:
X — wynik analizy,
U — niepewnos$é pomiaru.

45 Normy jakosci w laboratorium

Laboratorium musi przestrzegaé¢ przepisow
art. 12 rozporzadzenia (WE) nr 882/2004 Parla-
mentu Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia
2004 r. w sprawie kontroli urzedowych przepro-
wadzanych w celu sprawdzenia zgodnosci
Z prawem paszowym i zywnosciowym oraz re-
gutami dotyczacymi zdrowia zwierzat i dobro-
stanu zwierzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004,
str. 1; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

4.6. Zalecenia
4.6.1. Badania biegtosci

Zaleca sig udziat laboratorium w odpo-
wiednich programach badan biegtosci,
zgodnych z dokumentem , Miedzynaro-
dowy zharmonizowany protokét dotycza-
cy badan biegfosci w chemicznych labo-
ratoriach analitycznych””’,

4.6.2. Wewnetrzna kontrola jakosci

Laboratorium musi wykazaé, ze stosuje
procedury wewnetrznej kontroli jakosci,
np. procedury okreslone w ,,Przewodniku
ISO/AOAC/IUPAC dotyczacym wewnetrz-
nej kontroli jako$ci w chemicznych labo-
ratoriach analitycznych”®,

7 ISO/AOAC/IUPAC International Harmonised Protocol for
Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories,
wydany przez: M. Thompson and R. Wood, Pure Appl.
Chem., 1993, 65, 2123—2144 (opublikowany takze w J.
AOAC International, 1993, 76, 926).

8 ISO/AOAC/IUPAC International Harmonised Guidelines
for Internal Quality Control in Analytical Chemistry Labo-
ratories, wydany przez: M. Thompson and R. Wood, Pure
App!. Chem., 1995, 67, 649—666.

Zatacznik nr 7

METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ
KONTROLI POZIOMOW TOKSYN FUSARIUM ORAZ KRYTERIA DLA METOD ANALIZY STOSOWANYCH
DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI TOKSYN FUSARIUM

I. METODY POBIERANIA PR(')BE'K DO CELOW URZE- monizyny B, i B, i toksyny T-2 i HT-2) w $rodkach spo-
DOWEJ KONTROL!I POZIOMOW TOKSYN FUSA- zywczych pobierane wyltgcznie zgodnie z zasadami okre-

RIUM $lonymi w zataczniku mogga by¢ uwazane za reprezenta-
tywne dla poszczegodinych partii. Ocena zgodnos$ci partii
1. Cel i zakres powinna by¢ dokonana przez poréwnanie uzyskanych

wynikow zbadanych prébek laboratoryjnych z maksy-
Préobki przeznaczone do urzedowej kontroli pozio- malnymi dopuszczalnymi poziomami przyjetymi w za-
mow toksyn Fusarium {deoksyniwalenol, zearalenon, fu-  taczniku nr | do rozporzadzenia nr 466/2001.
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2. Definicje

Partia:

Podpartia:

Prébka pierwotna:

Prébka zbiorcza:

identyfikowalna ilos¢ $rodka
spozywczego dostarczona w tym
samym czasie i uznana w sposob
urzedowy jako  posiadajaca
wspoélne cechy takie jak: pocho-
dzenie, odmiana, rodzaj opako-
wania, jednostka pakujgca, do-
stawca i oznakowanie;

wyznaczona cze$é partii w celu
zastosowania metody pobiera-
nia probek na wyznaczonej cze-
§ci; kazda podpartia musi by¢ fi-
zycznie oddzielna i identyfiko-
walna;

ilos¢ produktu pobrana z jedne-
go miejsca partii lub podpartii;

potaczone wszystkie probki pier-
wotne pobrane z partii lub pod-
partii.

3. Przepisy ogodlne

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

Personel

Probki powinny by¢ pobierane przez upowaz-
niony i wykwalifikowany personel.

Pobieranie prébek

W przypadku kazdej partii, ktéra ma zostac zba-
dana, pobieranie préobek musi zostaé przepro-
wadzone oddzielnie.

Zgodnie z pkt 4.3 duze partie powinny zostac
podzielone na podpartie, a prébki pobierane
oddzielnie.

Srodki ostroznosci

Podczas pobierania probek i przygotowywania
probek laboratoryjnych musza zostaé¢ podjete
hiezbedne srodki ostroznosci w celu unikniecia
wystapienia jakichkolwiek zmian, ktére mogty-
by wplynaé na zawartosé toksyn Fusarium,
wpltynaé niekorzystnie na oznaczanie lub spo-
wodowad, ze probki zbiorcze stang sie niere-
prezentatywne.

Préobki pierwotne

W miare mozliwosci prébki pierwotne powinny
zosta¢ pobrane z réznych miejsc rozmieszczo-
nych w catej partii lub podpartii. Odstgpienie
od tej procedury musi zostac odnotowane
w protokole.

Przygotowanie prébki zbiorczej

Prébke zbiorczg tworzy sie przez 1gczenie pro-
bek pierwotnych.

Kontrprobki

Kontrpréabki do celéw oznaczania, obrotu han-
dlowego i arbitrazu pobierane sg z homogen-
nej probki zbiorczej.

3.7.

3.8.

Pakowanie i przekazywanie prébek

Kazda probka powinna by¢ umieszczona w czy-
stym, chemicznie obojetnym pojemniku, odpo-
wiednio zabezpieczajagcym przed zanieczysz-
czeniem i uszkodzeniem w czasie transportu.
Nalezy przedsiewzia¢ wszelkie konieczne $rod-
ki ostroznosci w celu unikniecia jakichkolwiek
zmian w sktadzie prébki, ktére mogltyby po-
wsta¢ w czasie transportu lub przechowywa-
nia.

Plombowanie i etykietowanie prébek

Kazda préobka pobrana do celéw urzedowej
kontroli Zzywnosci powinna by¢é plombowana
w miejscu pobrania i oznakowana w sposab
umozliwiajacy jej identyfikacje.

Kazde pobranie probki musi by¢ rejestrowane
w celu umozliwienia jednoznacznej identyfika-
cji kazdej partii; nalezy podac¢ rowniez date
i miejsce pobrania probki wraz z dodatkowymi
informacjami, ktére moga byé przydatne dla
analityka.

4. Zasady szczegotowe

4.1.

Rozne rodzaje partii

Srodki spozywcze moga znajdowac sige w obro-
cie luzem, w pojemnikach lub opakowaniach
jednostkowych, takich jak worki, torby, opako-
wania detaliczne. Procedura pobierania prébek
moze by¢ stosowana dla wszystkich form arty-
kuiow, ktdre sa wprowadzane do obrotu.

Bez uszczerbku dla zasad okreslonych
w pkt 4.3, 4.4 i 4.5 przedstawiony ponizej wzor
moze by¢ wykorzystany jako wskazéwka odno-
snie do pobierania probek z partii bedacych
przedmiotem obrotu w opakowaniach jednost-
kowych, takich jak worki, torby, opakowania do
sprzedazy detaliczne;j.

masa partii
czgstotliwosc x masa prébki pierwotnej
pobierania =
probek (SF) masa probki zbiorczej
X masa opakowania jednostkowego
gdzie:

4.2.

4.3.

— masa wyrazona w kg,

— czestotliwos$é pobierania probek (SF) — kaz-
dy n-ty worek lub torba, z ktérych musi zo-
sta¢ pobrana préobka pierwotna (cyfry dzie-
sietne powinny zosta¢ zaokraglone do naj-
blizszej liczby catkowitej).

Masa probki pierwotnej

Masa prébki pierwotnej powinna wynosi¢ oko-
fo 100 gramow, o ile nie ustalono inaczej w za-
taczniku. W przypadku partii w opakowaniach
detalicznych masa probki pierwotnej zalezy od
masy opakowania detalicznego.

Ogdline zasady pobierania prébek zboz
i produktéw zbozowych
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Tabela 1
Podziat partii na podpartie w zaleznosci od produktu i masy partii
Produkt Masa partii (tony) Masa lub liczba Liczba prébek Masa probki
podpartii pierwotnych zbiorczej {kg)
Zboza i produkty | = 1500 500 ton 100 10
zbozowe >300i< 1500 3 podpartie 100 10
=501 =300 100 ton 100 10
<50 — 3—100" 1—10

*) W zaleznosci od masy partii zgodnie z tabelg 2 w pkt 4.5.

4.4. Procedura pobierania préobek zbéz i pro-

kowania zbiorcze, $rodki transportu, mo-

duktéow zbozowych dla partii = 50 ton

4.4.1. Jezeli podpartie mozna oddzieli¢ fizycz-
nie, to kazda partia musi zostaé podzielo-
na na podpartie zgodnie z tabelg 1. Nie
zawsze partia moze by¢ podzielona scisle
wedtug podanych wskazan (masa partii
nie zawsze stanowi doktadng wielokrot-
nos¢ masy podpartii), woéwczas masa
podpartii moze przekroczyé wymieniong
maseg o maksimum 20 %.

4.4.2. Z kazdej podpartii probki musza zostaé
pobrane oddzielnie.

4.4.3. Liczba prébek pierwotnych: 100. Masa
probki zbiorczej wynosi 10 kg.

4.4.4. Jesli nie jest mozliwe przeprowadzenie
pobierania probek za pomoca metody
opisanej w tym punkcie z uwagi na kon-
sekwencje handlowe wynikajgce z uszko-
dzenia partii z powodoéw takich, jak opa-

Ze zostac zastosowana alternatywna me-
toda pobierania préobek, pod warunkiem
7e jest mozliwie jak najbardziej reprezen-
tatywna, w petni opisana i udokumento-
wana.

4.5. Procedura pobierania probek zbéz i pro-

duktéw zbozowych dla partii < 50 ton

W przypadku partii zbéz i produktéw zbozo-
wych ponizej 50 ton plan pobierania probek po-
winien obejmowaé¢ 10—100 probek pierwot-
nych w zaleznosci od masy partii, dajagc probke
zbiorcza 1—10 kg. W przypadku bardzo matych
partii (< 0,5 tony) mozna pobra¢ mniejsza liczbe
probek pierwotnych, ale prébka zbiorcza, tacza-
ca wszystkie probki pierwotne, powinna wyno-
sié¢ rowniez w tym przypadku co najmniej 1 kg.

Wartosci podane w tabeli 2 moga by¢ uzyte do
okreslenia liczby prébek pierwotnych, ktore na-
lezy pobrad.

Tabela 2

Liczba prébek pierwotnych, ktére powinny byé pobrane w zaleznosci od masy partii zb6z
i produktéow zbozowych

Masa partii (tony)

Liczba probek pierwotnych

=< 0,05 3
>0,05i=<0,5 5
>05i=s1 10
>1i=<3 20
>3i=<10 40
>101=<20 60
>20i=<50 100
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4.6. Procedura pobierania préobek zywnosci
przeznaczonej dla niemowlat i matych
dzieci

4.6.1. Procedura pobierania probek zb6z i pro-

duktow zbozowych podana w pkt 4.5 ma
zastosowanie w odniesieniu do zywnosci
przeznaczonej dla niemowlat i matych
dzieci.
Liczba préobek pierwotnych, ktére powin-
ny by¢ pobrane, zalezy od masy partii,
przy czym minimalna ich liczba wy-
nosi 10, a maksymalna 100, zgodnie
z tabelg 2 w pkt 4.5. W przypadku bardzo
matych partii (< 0,5 tony) mozna pobrac
mniejsza liczbe prébek pierwotnych, ale
probka zbiorcza, tgczaca wszystkie prob-
ki pierwotne, powinna wynosié¢ réwniez
w tym przypadku co najmniej 1 kg.

4.6.2. Masa probki pierwotnej musi wynosic
okoto 100 g. W przypadku partii w opako-
waniu do sprzedazy detalicznej masa
probki zalezy od masy opakowania do
sprzedazy detalicznej, a w przypadku bar-
dzo matych partii {< 0,5 tony) prébki pier-
wotne musza mie¢ taka mase, zeby pota-
czenie prébek pierwotnych dawato préb-
ke zbiorcza o masie co najmniej 1 kg.

Masa probki zbiorczej odpowiednio wy-
mieszanej wynosi 1—10 kg.

4.6.3.

4.7. Pobieranie préobek na etapie obrotu de-

talicznego

Pobieranie probek s$rodkow spozywczych na
etapie obrotu detalicznego musi w miare moz-
liwosci by¢ zgodne z przepisami pobierania
probek okresionych w pkt 4.4 i 4.5. W przypad-
ku kiedy jest to niemozliwe, nalezy zastosowad
inne skuteczne procedury pobierania préobek,
pod warunkiem ze zapewniaja odpowiednig re-
prezentatywnosé¢ badanej partii.

5. Dopuszczenie partii lub podpartii

5.1. Partia moze by¢ dopuszczona, jesli probka
zbiorcza jest zgodna z maksymalnym dopusz-
czalnym poziomem, z uwzglednieniem niepew-
nosci pomiaru i wartosci odzysku.

5.2. Partia nie moze by¢ dopuszczona, jesli probka
zbiorcza przekracza jednoznacznie maksymal-
ny dopuszczalny poziom, z uwzglednieniem

niepewnosci pomiaru i wartosci odzysku.

Il. PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA
METOD ANALIZY STOSOWANYCH DO OZNACZA-
NIA POZIOMOW TOKSYN FUSARIUM

1. Srodki ostroznosci

W zwiagzku z tym, Ze rozmieszczenie toksyn fusa-
rium jest niejednorodne, prébki powinny byé przygo-
towane, zwtaszcza homogenizowane, z najwigksza
ostroznoscia.

Caty materiat otrzymany przez laboratorium powi-
nien zostaé¢ wykorzystany do badan.

2. Przygotowanie probki dostarczonej do laborato-
rium

Kazda probka laboratoryjna powinna by¢ drobno
zmielona i starannie zmieszana, przy wykorzystaniu
metody, odnosnie do ktérej wykazano, ze umozliwia
uzyskanie catkowitej homogennosci.

W przypadku gdy maksymalny poziom ma zastoso-
wanie do suchej masy, zawartos¢ suchej masy w pro-
dukcie jest okreslana na czesci probki homogennej, przy
wykorzystaniu metody, odnosnie do ktdrej wykazano,
ze doktadnie okresla zawartos$é suchej masy.

3. Podziat probek do celéw potwierdzenia prawidto-
wosci oznaczenia i arbitrazu

Powtarzane prébki do celéw oznaczania, handiu
i arbitrazu oraz odniesienia sg pobierane ze zhomoge-
nizowanego materiatu.

4. Metody analizy stosowane w laboratorium i wy-
magania dla kontroli laboratorium

4.1. Definicje

Ponizej zamieszczono kilka najczesciej stoso-
wanych definicji, ktérych laboratorium jest zo-
bowigzane uzywad.

Najczesciej podawanymi parametrami precyzji
sg powtarzalnosé i odtwarzalnosé.

r — powtarzalnosé; wartosé, ponizej kto-
rej powinna znajdowacé sie bez-
wzgledna rdéznica miedzy dwoma po-
jedynczymi  wynikami oznaczenia,
otrzymanymi w powtarzalnych wa-
runkach, tj. ta sama probka, ten sam
wykonawca, ta sama aparatura, to sa-
mo laboratorium i krotki odstep cza-
su, bedzie zawierata sig w granicach
okreslonego  prawdopodobienstwa
(typowo 95 %) istad r= 2,8 x s ;

s — odchylenie standardowe, obliczone
na podstawie wynikéw otrzymanych
w warunkach powtarzalnosci;

RSD, - wzgledne odchylenie standardowe,
obliczone na podstawie wynikow
otrzymanych w warunkach powta-
rzalnosci [(s/x) x 100];

R — odtwarzalnos$é; wartosé, ponizej kto-
rej powinna znajdowaé sig¢ rdznica
bezwzgledna miedzy dwoma poje-
dynczymi  wynikami  oznaczenia,
otrzymanymi w powtarzalnych wa-
runkach, tj. z identycznego materiatu
otrzymanego przez wykonawcow
w réznych faboratoriach, przy uzyciu
znormalizowanych metod analitycz-
nych, bedzie zawierata sig w grani-
cach okreslonego prawdopodobien-
stwa (zwykle 95 %); R = 2,8 x s ;

Sg — odchylenie standardowe, obliczone
na podstawie wynikéw otrzymanych
w warunkach odtwarzalnosci;
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RSDy — wzgledne odchylenie standardowe,
obliczone na podstawie wynikow
otrzymanych w warunkach odtwa-
rzalnosci [(sg/x) x 100].

4.2. Wymagania ogélne

Metody analizy stosowane do celéw kontroli
zywnosci musza by¢é zgodne z wymaganiami
okreslonymi w pkt 1i 2 zatacznika nr Il do roz-
porzadzenia (WE) nr 882/2004 Parlamentu Eu-
ropejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia 2004 r.
w sprawie kontroli urzedowych przeprowadza-
nych w celu sprawdzenia zgodnosci z prawem
paszowym i zywnosciowym oraz regutami do-

a) parametry analityczne metody dla deoksyniwalenolu

tyczacymi zdrowia zwierzat i dobrostanu zwie-
rzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004, str. 1;
Dz.Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).

4.3. Wymagania szczegotowe
4.3.1. Kryteria analityczne metody

W przypadku gdy zadne specjalne meto-
dy oznaczania poziomoéw toksyn Fusa-
rium w srodkach spozywczych nie sg wy-
magane przez wspoélnotowe ustawodaw-
stwo, laboratoria moga wybraé¢ dowolng
metode z zastrzezeniem, ze wybrana me-
toda spetnia nastepujace kryteria:

Deoksyniwalenol

Poziom (ug/kg)
RSD, (%) RSDy, (%) odzysk (%)
> 100 i < 500 <20 < 40 60—110
> 500 <20 < 40 70—120
b) parametry analityczne metody dla zearalenonu
Zearalenon
Poziom (pg/kg)
RSD, (%) RSDg (%) odzysk (%)
<50 <40 <50 60—120
> 50 <25 < 40 70—120

¢} parametry analityczne metody dla fumonizyny B, i B,

Fumonizyna B, lub B,

Poziom (ug/kg)
RSD, (%) RSDy, (%) odzysk (%)
= 500 <30 < 60 60—120
> 500 <20 =30 70—110




Dziennik Ustaw Nr 85

— 3945 —

Poz. 591

d) parametry analityczne metody dla toksyn T-2 i HT-2

Toksyna T-2
Poziom (pg/kg)
RSD, (%) RSDg (%) odzysk (%)
50—250 <40 < 60 60-—130
> 250 =30 <50 60-—130
Toksyna HT-2
Poziom (ug/kg)
RSD, (%) RSDg (%) odzysk (%)
100—200 <40 < 60 60—130
> 200 <30 <50 60—130

Granica wykrywalnosci stosowanych metod
nie musi by¢ ustalana, jezeli wartosé precyzji
jest dana dla odpowiedniego stezenia.

Wartos¢ precyzji jest obliczana z réwnania Ho-
rowitza:

RSDR = 2(1-051og C)
gdzie:

RSDgp — wzglgdne odchylenie standardowe
obliczone na podstawie wynikow
otrzymanych w warunkach odtwarzal-
nosci [(sg/x) x 100]

Cc — stezenie wyrazone jako stosunek
{tj. 1 =100 g/100 g; 0,001 = 1000 mg/kg).

Jest to ogodlne rownanie dla precyzji, ktore nie
jest zalezne od analitu oraz matrycy, lecz dla
wigkszosci rutynowo uzywanych metod anali-
zy wylacznie od stezenia.

4.3.2. Podejscie ,zgodnos¢ z przeznaczeniem”

W przypadku wystepowania ograniczo-
nej liczby w petni uznanych metod anali-
tycznych mozna alternatywnie korzystaé
z podejscia ,zgodnos$ci z przeznacze-
niem”, definiujac jeden parametr, funkcje
zgodnosci, aby ocenié¢ akceptowainosé
metod analitycznych. Funkcja zgodnosci
jest funkcjg niepewnosci, ktéra okresla
maksymalne poziomy niepewnosci uzna-
wane za odpowiednie do celu.

Zaktadajac ograniczona liczbe metod ana-
lizy, w pefni zweryfikowanych w bada-
niach miedzylaboratoryjnych, zwtaszcza

dla oznaczania toksyn T-2 i HT-2, mozna
wykorzystaé¢ podejscie oparte na funkcji
niepewnosci, okreslajgce maksymalna
dopuszczalng niepewnosé do oszacowa-
nia odpowiedniosci (,zgodnosci z prze-
znaczeniem”) metody analizy, ktoérej ma
uzy¢ laboratorium. Laboratorium moze
uzy¢ metody, ktora daje rezultaty w grani-
cach maksymalnej niepewnosci standar-
dowej. Maksymalna niepewnos$é standar-
dowa mozna obliczy¢ za pomocg naste-
pujacego wzoru:

Uf = v (LOD/2)? + {a x C)2
gdzie:

Uf — niepewnos¢ maksymalna stan-
dardowa (pg/kg),

LOD — granica wykrywalnosci metody
(ug/kg),

a — staty liczbowy czynnik, ktérego
uzywa sie w zaleznosci od war-
tosci C. Wartosci, ktére maja by¢
uzywane, sg okreslone w tabeli 3,

C — okreslone stezenie (pg/kg).

Jezeli metoda analityczna umozliwia uzyskanie
wynikéw z niepewnoscia nizszg niz maksymal-
na niepewno$¢ standardowa, to metoda jest
uwazana za rownie odpowiednia co metoda
spefniajaca  kryteria analityczne  podane
w pkt 4.3.1.
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Tabela 3

Wartosci liczbowe, ktére maja byé uzywane dla statej o. we wzorze okreslonym w tym punkcie,
w zaleznosci od okre$lonego stezenia

C (ug/kg) a
=50 0,2
51—500 0,18
501—1 000 0,15
1 001—10 000 0,12
> 10 000 0,1

4.4. Obliczenie odzysku i podawanie wyni-

kow

Wynik analizy podaje sig w postaci skorygowa-
nej lub nieskorygowanej o warto$¢ odzysku.
Nalezy przedstawié sposob podawania wyni-
kéw oraz wartos¢ odzysku. Do oceny zgodno-
$ci ze specyfikacja nalezy stosowac wynik ana-
lizy skorygowany o odzysk zgodnie z zasada
okreslong w czesci | pkt 5.

Analityk powinien bra¢ pod uwage raport.

Wynik analityczny powinien by¢ podany w po-
staci x = U, gdzie:

4.5.

x — wynik analityczny,
U — niepewnos$¢ rozszerzona pomiaru.

Laboratoryjne normy jakosci

Laboratorium musi przestrzega¢ przepisow
art. 12 rozporzadzenia (WE) nr 882/2004 Parla-
mentu Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia
2004 r. w sprawie kontroli urzedowych przepro-
wadzanych w celu sprawdzenia zgodnosci
Z prawem paszowym i Zywnosciowym oraz re-
gutami dotyczacymi zdrowia zwierzat i dobro-
stanu zwierzat (Dz. Urz. UE L 191 z 30.04.2004,
str. 1; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 200).



